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RESUMO

Este estudo tem por objetivo investigar a influencia da espessura da camada adesiva e da dispersao
de nanoestruturas nas propriedades mecanicas das juntas coladas, utilizando adesivo ep6xi. Para
tal, trés concentracdes de nanotubos: 0,5%, 1,0% e 2,0% em peso; e trés espessuras diferentes:
0,05 mm, 0,15 mm e 0,4 mm foram avaliadas. As propriedades mecanicas foram mensuradas
utilizando o ensaio de cisalhamento aparente por tracdo, tendo como base a norma ASTM D5868.
Os resultados mostraram uma significativa alteragdo nos modos de falha observados nas juntas
rompidas. Ao que tudo indica a adi¢do de nanotubos promoveu a criacdo de uma interface mais
resistente, fato evidenciado pelo aumento na intensidade do dano observado nas regides de falha.
A falha migrou de uma forma mista de falha adesiva e LFT para um tipo puramente LFT com
alto grau de dano nas fibras dos aderentes, como pode ser observado nos grupos que receberam
1,0% e 2,% de nanotubos de carbono. A redu¢do da espessura influenciou o da capacidade
de carga, promovendo um aumento de até 57,12% na resisténcia final da junta, tal fato ja era
esperado. No entanto, a adicdo de nanotubos além de promover um aumento da rigidez do
adesivo teve influencia nos modos de falha. As variacdes nos modos de falha causados pela

adicao de nanotubos de carbono promoveram um aumento da capacidade de carga de até 11%.

Palavras-chave: Juntas coladas, Materiais Compdsitos, Nanotubos de Carbono, Espessura do

Adesivo, Polimeros.
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ABSTRACT

This study investigates the influence of the adhesive thickness and the dispersions of nanostruc-
tures on mechanical properties of bonded joints using epoxy adhesive. To achieve this goal, three
nanotube concentrations: 0.5%, 1.0% and 2.0% by weight; and three different thicknesses: 0.05
mm, 0.15 mm and 0.4 mm were evaluated. The mechanical properties were measured using the
apparent shear tensile test, based on ASTM D5868. The results showed a significant change
in failure mode observed in the broken joints. Apparently the addition of nanotubes promoted
the creation of a stronger interface, as evidenced by the increase in the intensity of the damage
observed in the failure regions. Failure migrated from a mixed form of adhesive failure and LFT
for a purely LFT type with high degree of damage on the adhered fibers, as can be seen in the
groups that received 1.0% and 2.0% carbon nanotubes. The reduction in thickness influence
the load capacity, causing an increase up to 57.12% in final strength of the joint, this fact was
already expected. However, the addition of nanotubes promoted an increase on adhesive stiffness
and influenced on failure modes. Variations in failure modes caused by the addition of carbon

nanotubes promoted an increase in the load capacity up to 11%.

Keywords: Bonded Joints, Composite Materials, Carbon Nanotubes, Adhesive Thickness, Poly-

mers.
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1 INTRODUCAO

Na maioria das aplicag¢des praticas, estruturas sdo complexas demais para serem produzidas em
peca unica, seja devido ao alto custo de produgdo ou pelas limitagdes geométricas do projeto. A
solugdo para esta limitacdo € a fragmentacdo da estrutura final em uma série de subcomponentes
factiveis de serem produzidos e que possam ser posteriormente unidos. Este processo de unido
cria jungdes que podem ser manufaturadas em variadas formas, por exemplo, pelo uso de
parafuso e rebites, soldagem, brasagem, unido adesiva, entre outras. Do ponto de vista estrutural,
estas jungdes sdo responsdveis por transmitir os esfor¢os entre os componentes permitindo que
a estrutura final alcance rigidez (TONG; STEVEN, 1999). Tong e Steven (TONG; STEVEN,
1999) atentam para que independente de quais sejam as formas de conexao utilizadas, juntas sdo
potenciais pontos fracos na estrutura. As estatisticas apontam que aproximadamente 70% das

falhas em estruturas sdo iniciadas em juntas (HER, 1999).

Nos ultimos anos a aplicagdo de materiais compdsitos vem crescendo em setores da industria:
construgdo, aeroespacial (FIG.1), naval e automotiva. Seus principais atrativos sao a sua baixa
densidade, alta resisténcia mecanica e a corrosdo e o reduzido custo de manufatura e manutenc¢do
(GOUDA et al., 2013). Muito embora o uso destes compdsitos possa reduzir o nimero de parte
da estrutura, a unido de subcomponentes ainda € inevitdvel. Um bom exemplo da reducdo dréstica
que os compdsitos podem promover no nimero de jungdes € o cargueiro X-55A, produzido pela
Lockheed Martin. A fuselagem em peca unica (FIG. 2) com 18 m de comprimento feita com
compositos de carbono/epoxy, reduziu em 10 vezes a quantidade de partes e em mais de 100

vezes a quantidade de fixadores.

Os métodos tradicionais de fixacao (parafusos e rebites) podem na maioria das vezes nao ser
adequados para compositos refor¢ados por fibras. Isto se deve ao fato dos furos para passagem
destes fixadores cortarem as fibras de refor¢o e, como resultado, promoverem uma redugio
da capacidade global cargas(BUENO, 2002) da estrutura. Segundo Wahab (WAHAB et al.,
2003), juntas adesivas sdo uma interessante alternativa para compoésitos devido as suas muitas
vantagens se comparadas as juntas tradicionais, por exemplo, reducao de peso e custo, aumento

do desempenho estrutural e resisténcia a fadiga.

Adesivos tém sido utilizados desde os primérdios da humanidade. No inicio do século XX os
adesivos a base de polimeros sintéticos foram introduzidos, mas sua utilizagdo foi limitada
devido ao seu elevado custo e propriedades mecanicas pobres (CRUZ et al., 2013). Foi apenas a
partir da década de 1940 que maiores esfor¢os cientificos foram empregados na compreensao
do o fendmeno da adesdo (CROCCOMBIE; ASHCROFT, 2008). A industria aerondutica foi a
primeira na aplicag¢do de adesivos estruturais, tendo seu inicio ja na Primeira Guerra Mundial.

No inicio dos anos 40, o avido De Havilland Mosquito, com sua estrutura em madeira, € citado
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Passo a passo a evolugdo do uso de compdsitos na aviagdo
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Figura 1: Evolugdo da aplicagdo de materiais compdsitos nas aeronaves da Airbus.

Fonte: Adaptado de AIRBUS (2015)

Figura 2: Montagem da fuselagem do cargueiro X-55A

Fonte: Adaptado de LOCKHEED (2014)

como o primeiro modelo a ser produzido em grande escala com colagem adesiva. Em 1948
0 avido SAAB J29 possuia 10 partes de metal coladas e, em 1967, outro SAAB, AJ377 ja
possuia 330 partes coladas. J4 no inicio dos anos de 1980, no SAAB 340, as partes coladas
inclufam o revestimento integral da secdo constante, partes da curva do nariz e do cone da cauda,

reforcadores do revestimento interno do caix@o da asa principal e o revestimento sanduiche dos
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estabilizadores vertical e horizontal (BUENO, 2002).

A aplicacdo de adesivos na industria naval possui também uma longa histéria, onde se inclui
a colagem de reforcadores, fabricacdo de painéis sanduiche e fixacdes (BUENO, 2002). Na
industria automobilistica, a colagem de lonas de freio e embreagens, além de inovagdes como o
eixo cardam em fibra de carbono unido por adesivo as fixacdes da saida da caixa de marchas e
diferencial, podem ser citadas (TONG; STEVEN, 1999).

Essa crescente demanda no emprego de juntas adesivas em diversos segmentos industriais levou
a necessidade do desenvolvimento de novas técnicas, adequadas as inumeras possibilidades
de uso. A descoberta das nanoestruturas, das quais se destacam as de base carbdnica, ampliou
as possibilidades para o desenvolvimento de novos materiais, sobretudo para compdsitos em
matriz polimérica. Inimeros estudos vém sendo conduzidos nos tltimos anos a fim de analisar a
influencia da dispers@o destas nanoestruturas nas propriedades mecanicas, quimicas e elétricas

de vérios tipos de matrizes poliméricas.

O capitulo 3 apresenta uma revisdo bibliografica sobre temas importantes para o desenvolvimento
deste trabalho, onde sdo abortados os conceitos e definicdes bdsicas sobre materiais compositos,
juntas coladas, nanociéncia e nanocompositos. O capitulo 4 descreve detalhadamente toda
metodologia empregada na preparagcdo das amostras e realizacdo dos testes. O capitulo 5 apresenta
e discute os resultados obtidos. O capitulo 6 contem as conclusdes finais e sugestdes para novos
trabalhos.



2 OBJETIVOS

2.1 Objetivos Gerais

Desenvolvimento e andlise de adesivos nano-modificados a partir da adi¢do de nanotubos de
carbono em resina epoxi. As nanoestruturas de base carbono serdo dispersas em diferentes
concentracdes com o auxilio da técnica de homogeneizacao por ultrassom. A hipdtese a ser
testada € a de que as nanoestruturas promovem um melhoramento nas propriedades mecanicas da
resina. A influencia da espessura da camada adesiva também serd avaliada, para tal 3 espessuras

diferentes serdo empregadas: muito fina (0,05 mm), média (0,15 mm) e espessa (0,40 mm)

2.2 Objetivos Especificos

1. Dispersar os nanotubos de carbono no sistema epoxi utilizado como adesivo

2. Analisar a influéncia das diferentes concentracdes de nanotubos de carbono sobre as

propriedades mecénicas.
3. Produzir juntas single-lap com diferentes espessuras de camada adesiva.
4. Avaliar a influéncia da espessura da camada adesiva sobre as propriedades finais das juntas

5. Caracterizar as propriedades mecanicas das juntas de acordo com norma ASTM 5868-01.



3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Materiais Compositos

3.1.1 Defini¢do

Para Smith (1998), compésito é qualquer material formado de constituintes diferentes. Porém
esta defini¢do é muito abrangente, pois dependendo da escala métrica em que ¢ feita a andlise,
algumas ligas metélicas e alguns materiais poliméricos podem ser considerados compdsitos, uma
vez que sdo formados por grupamentos atdmicos diferentes. Para fins deste trabalho serd adotada
a definicao proposta por Daniel e Ishai (1994) e também por Jones (1999), na qual compdsito se
refere a um sistema de duas ou mais fases combinadas em uma escala macroscopica, que se bem
projetado, apresenta caracteristicas muito superiores aos seus constituintes isolados. Uma dessas
fases apresenta-se de forma descontinua, sendo mais rigida e resistente, recebendo o nome de
reforco. Enquanto a fase menos rigida e continua recebe o nome de matriz. Em alguns casos
dependendo da interagdo quimica entre as fases, pode haver o surgimento de uma terceira fase

chamada interface, que se apresenta como uma fina camada envolvendo o refor¢o (FIG.3).

Polimero { /_\
\

Interface

|Particula

Figura 3: Representag@o das fases constituintes de um compdsito

Fonte: Adaptado de Odegard et al. (2004)

As propriedades finais de um compdsito sao definidas pelas caracteristicas individuais de cada um
dos seus constituintes, fracdo volumétrica de ambos na composi¢ao final do material, processo
empregado na sua manufatura e da distribui¢c@o interna do reforco na matriz. Segundo Daniel e
Ishai (1994), os compdsitos apresentam vantagens sobre os materiais monoliticos (com uma tnica
fase) tais como maior resisténcia mecanica, alta rigidez, baixa densidade, longa vida em fadiga e
adaptabilidade para funcdes pré-determinadas. Porém, dependendo do tipo de refor¢o utilizado e
da sua distribui¢do interna, o compdsito pode apresentar comportamento ortotrépico ou mesmo

anisotropico. Requerendo do projetista uma andlise estrutural mais complexa e detalhada, além
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de aumentar consideravelmente o nimero de testes necessarios para a determinagdo das suas

propriedades. Um dos testes mais usuais para caracterizagdo dos materiais € o ensaio de tragao.

A curva tensdo-deformacao apresentada na FIG. 4 exemplifica como o comportamento dos cons-
tituintes influenciam as propriedades do compdsito. No estagio I tanto matriz e fibra deformam-se
em regime eldstico. Ao entrar no estagio I, as fibras continuam em regime eldstico, enquanto
a matriz passa a sofrer deformacao plastica. Neste estdgio o compdsito apresenta um redugdo
na inclinacdo da sua curva tensdo-deformagdo, o comportamento continua linear e as fibras
passam suportar uma parcela maior do carregamento. Esta condi¢ao prevalece até a falha do
material, que ocorre quando as fibras comecam a se romper. O compdsito, de uma forma geral,

se comporta de maneira intermedidria entre o comportamento da fibra e da matriz.

Segundo Daniel e Ishai (1994), os materiais compositos podem ser classificados de acordo com
o reforco utilizado: particula, fibras longas e curtas, veja a FIG. 5. Ou de acordo com a matriz:

polimérica, ceramica ou metalica.
=
/
/
| Fibra

Compaosito

7/ Falha

Tensdo

Deformacdo
Figura 4: Grafico Tensao-Deformacao: fibra, matriz e compésito

Fonte: Adaptado de Callister (2007)
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Fibras descontinuas
ou whiskers

Particulado Fibras continuas

Compésito Compésito de Compésito de
particulado fibra descontinua fibra continua
Unidirecional Unidirecional

Compésito de fibra continua
descontinua Crossply
orientado
aleatoriamente

Compésito de fibra cotinua
Multidirecional

Figura 5: Classificag@o geral dos compdsitos

Fonte: Adaptado de Daniel e Ishai (1994)

3.1.2 Classificagao dos Compésitos quanto ao reforco

3.1.2.1 Compésitos Particulados

Sdo materiais quase homogéneos e quase isotropicos. Sua fase dispersa (refor¢o) possui dimen-
soes aproximadamente iguais em todas as direcdes. Para estes compdsitos a fase dispersa é
geralmente mais rigida e dura que a matriz, restringindo assim suas deformacdes e fazendo com
que o esfor¢o seja transferido da matriz para o refor¢o, que acaba por suportar quase a totalidade
da carga. Segundo Callister (2007), a eficiéncia deste processo de transferéncia de carregamento

depende de quao forte s@o as ligacdes na interface matriz-reforgo.

Compdsitos particulados apresentam como principais vantagens: resisténcia mecanica, con-
dutividade ou isolamento térmico, reducao de custo, melhoria na usinabilidade, aumento da
temperatura de operacao e da resisténcia a oxidacido. Exemplos tipico desses compdsitos incluem
adicao de carbeto de tungsténio em matriz de cobalto para producao de ferramentas de corte,
particulas de aluminio em borracha, carbeto de silicio em aluminio, cascalho em areia e cimento
para producao de concreto (DANIEL; ISHAI, 1994), entre outros. A fotomicrografia da FIG. 6
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mostra um composto de carbeto de tungsténio em matriz de cobalto. As dreas claras sdo a matriz

de cobalto e as dreas escuras sao o carbeto de tungsténio. Ampliacao de 100x.

Figura 6: Fotomicrografia de carbeto de tungsténio em matriz de cobalto.

Fonte: Adaptado de Callister (2007)

3.1.2.2 Comp6sitos de Fibras Continuas

Este tipo de compdsito consiste de fibras de alta resisténcia mecanica distribuidas em uma
matriz responsavel por conferir estabilidade ao material, proteger e transmitir as tensoes entre as
fibras. Um dos grandes atrativos ao uso de fibras, € que estas apresentam propriedades muito
superiores do que seu material em volume. Segundo Jones (1999), esse fato ocorre devido as
fibras possuirem uma estrutura cristalina quase perfeita, onde os cristais se encontram alinhados
ao eixo da fibra. As fibras estdo disponiveis em uma série de arquiteturas diferentes. Defini-se
arquitetura como o arranjo das fibras no interior do compdsito. Para fibras longas elas estdo

disponiveis na forma de unidirecional, bidirecional ou multidirecional (FIG.5).

Na arquitetura unidirecional as fibras se encontram alinhadas em uma tnica direc¢do. Este tipo de
orienta¢do produz compdsitos altamente resistentes na dire¢ao da fibra, porém de baixa resisténcia
no sentido transversal (DANIEL; ISHAI, 1994). Na arquitetura bidirecional ou multidirecional
as fibras estdo dispostas no plano em duas ou mais direcdes de acordo com angulos ou tramas
especificas (FIG. 7). Este tipo de disposicao produz compoésitos com elevada resisténcia nas
direcdes do plano, porém de baixa resisténcia através da espessura, tornando-os suscetiveis
a falhas por delaminacdo (MALLICK, 2007). As arquiteturas unidirecional, bidirecional e
multidirecional, também sdao chamadas unidimensional e bidimensional, respectivamente. Porém,
existe um terceiro tipo de arquitetura, a tridimensional (FIG. 8), ndo tdo comum, com fibras
dispostas em um arranjo espacial, conferindo alta capacidade de carga em todos os eixos
coordenados(MALLICK, 2007).

Segundo Smith (1998), os trés principais tipos de fibras sintéticas usadas para reforcar materiais
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Figura 8: Arquitetura tridimensional

Fonte: Adaptado de Mallick (2007)

poliméricos s@o: as de vidro, as de aramida e as de carbono. Fibra de vidro é um nome genérico
que se dd a um grupo de compostos constituidos majoritariamente de silica (50%-60% Si0,), mas
que possuem variadas concentragdes de outros 6xidos, dentre eles célcio, boro, sédio, aluminio e
ferro (veja a TAB. 1) (CHAWLA, 2013). Existem dois tipos de fibra de vidro comumente usados
para reforcar polimeros, sao eles o E-glass e o S-glass. Um outro tipo conhecido como C-glass é
utilizado em aplicagdes quimicas que requerem grande resisténcia a corrosdo. A fibra E-glass
possui 0 menor custo comercial de todas as fibras utilizadas como reforco, boa resisténcia
mecanica, razodvel médulo de elasticidade e boa isolacdo elétrica. Motivos que a tornaram
popular entre as industrias de materiais compositos. Por sua vez a S-glass foi desenvolvida
originalmente para componentes da industria aerondutica e armamentista, possui alto custo e

uma das melhores resisténcia a tragdo de todas as fibras disponiveis no mercado (MALLICK,
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2007).
Tabela 1: Composi¢ao aproximada de algumas
fibras de vidro (wt%)
Composition | E glass | C glass | S glass
Si0s 55.2 65.0 65
Al2Oq 8.0 4.0 25.0
CaO 18.7 14.0 -
MgO 4.6 3.0 10.0
NayO 0.3 8.5 0.3
K5O 0.2 - -
By0s3 7.3 5.0 -

Fonte: Adaptado de Chawla (2013)

Aramida sdo fibras de origem polimérica que possuem baixa densidade e a maior relacdo tensao
de ruptura/peso entre as fibras disponiveis atualmente. Sao utilizadas em varias aplicacoes
maritimas e aeroespaciais, onde sao necessdrias estruturas leves, alta resisténcia a tracao e ao
impacto. Também sdo extensamente empregadas na fabricagdo de protecdo balistica contra
armamento de pequeno porte. Segundo Mallick (2007), possuem coeficiente de expansdo térmico
negativo na dire¢do longitudinal, sendo portanto empregadas em painéis compdsitos de baixa
expansao térmica. Suas maiores desvantagens sdo a baixa resisténcia a compressao (a FIG. 9
mostra uma fibra de aramida apresentando marcas de flambagem no lado sob a a¢do de forcas
compressivas) e a dificuldade de usinagem e corte. Como outros polimeros, a aramida € sensivel
a luz ultravioleta e quando exposta a este tipo de radiacao descolore do amarelo para 0 marrom e
perde propriedades mecanicas (CHAWLA, 2013).

Figura 9: Comportamento da fibra de aramida sob efeito compressivo

Fonte: Adaptado de Chawla (2013)

Fibras de carbono sdo encontradas comercialmente em uma enorme variedade de propriedades
mecanicas, podendo ter médulos de elasticidade de 207 GPa até 1035 GPa, dependendo do tipo
da fibra. De forma geral, as fibras com baixo médulo de elasticidade possuem baixa densidade
e baixo custo, se comparadas com as fibras de alto médulo. Do ponto de vista de sua estrutura

interna, fibras de carbono sdo um composto de carbono amorfo e carbono grafitico, onde seu
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alto médulo de elasticidade se deve aos dtomos de carbono estarem disposto em uma estrutura
hexagonal distribuidas em planos paralelos (FIG. 10) (MALLICK, 2007). No plano os atomos
sdo unidos por fortes ligagdes covalente, enquanto as ligacdes entre plano sdo majoritariamente

do tipo van der Waals.
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Figura 10: Estrutura atdmica das fibras de carbono

Fonte: Adaptado de Chawla (2013)

Entre suas principais vantagens estdo: alta resisténcia mecanica, alto moédulo de elasticidade,
baixo peso especifico, baixissimo coeficiente de expansdo térmica, alta resisténcia a fadiga e alta
condutividade térmica. Entre as desvantagens estdo: pequena deformacio mecanica até a falha,
baixa resisténcia a impacto, alta condutividade elétrica e alto custo. Suas principais aplica¢des
estao voltadas para a industria aerondutica, onde a redug@o de peso estrutural € mais critica que o
custo final de produ¢ao (MALLICK, 2007).

3.1.2.3 Compésitos de Fibras descontinuas ou whiskers

Segundo Chawla (2013), whiskers sdo fibras curtas e monocristalinas que possuem resistén-
cia mecanica extremamente alta. Sua resisténcia elevada, muito préxima da tedrica, advém
da auséncia de imperfei¢Oes cristalinas e contornos de graos. Whiskers geralmente possuem
diametro de alguns micrémetros e comprimento de alguns milimetros, tendo relacdo de aspecto
(comprimento/diametro) variando de 50 a 10000, veja a FIG. 11. Infelizmente, ndo possuem
uniformidade tanto nas suas dimensdes, quanto nas propriedades, fazendo desta sua maior des-
vantagem. Quando dispersos em matriz podem gerar compdsitos quase isotropicos, caso estejam

orientadas aleatoriamente, ou compdsitos anisotropicos, caso estejam alinhadas.

3.1.3 Classificagdo dos Compodsitos quanto a matriz

Segundo Mallick (2007), os propdsitos da matriz sdo:

1. Dar suporte as fibras, mantendo-as em seu lugar e impedir possivel flambagem das mesmas

sob a acdo de forcas compressivas.
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Figura 11: Whisker de Carbeto de Silica (SiC)

Fonte: Adaptado de Chawla (2013)

2. Transferir os esforcos entre as fibras,

3. Prover uma barreira contra agentes externos, protegendo as fibras.

Vérios materiais como polimeros, ceramicas € metais podem ser utilizados como matriz de
um compésito (DANIEL; ISHAI, 1994). Os compdsitos mais avancados e mais estudados na
atualidade sdo os compdsitos de base polimérica, devido ao baixo custo, alta resisténcia mecanica
e facilidade de manufatura. De acordo com Strong (2008), cerca de 90% dos compdsitos

fabricados na industria até 2008 possuiam polimeros como matriz.

3.1.3.1 Matrizes poliméricas

O polimero (poli=muito e mero=unidade ou molécula) se apresenta como longas cadeias de
moléculas contendo uma ou mais unidades (conjuntos de 4tomos) de repeticdo, unidas entre
si por fortes ligacdes covalentes. Um material polimérico pode ser entdo definido, como uma
colecdo de grande nimero de moléculas de polimeros com estrutura quimica similar, mas
ndo necessariamente o mesmo tamanho (MALLICK, 2007). No estado sdlido estas moléculas
estdo organizadas no espaco sob a forma de polimero amorfo (FIG.12(a)) ou semicristalino
(FIG.12(b)).

Segundo Jones (1999), polimeros estdo divididos em duas principais categorias: termoplésticos e
termofixos. Nos termoplasticos as moléculas individuais sdo unidas através de fracas ligacdes
de van der Waals e de hidrogénio (FIG. 13(a)). Sob acao de calor, estas ligagdes secundarias
se rompem fazendo que o polimero se funda, permitindo que termopldsticos sejam moldados
quantas vezes desejados. J4 os termofixos, apresentam moléculas unidas através de ligagoes

covalentes cruzadas, formando uma rigida rede tridimensional (FIG. 13(b)). Uma vez formadas
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as ligacoes cruzadas, o polimero termofixo ndo se funde sob aplicacdo de calor, porém pode

tornar-se menos rigido a elevadas temperaturas (MALLICK, 2007).

(a) Polimero Amorfo (b) Polimero semicristalino

Figura 12: Possivel arranjo das moleculas de polimero

Fonte: Adaptado de Chawla (2013)

(a) Polimero termoplastico (b) Polimero termofixo

Figura 13: Representacdo de um polimero termopléstico e termofixo

Fonte: Adaptado de Chawla (2013)

As caracteristicas mecanicas de um polimero em estado s6lido dependem da temperatura de
trabalho e da taxa de aplicacdo de carga. Se a temperatura estiver acima da temperatura de
transicdo vitrea (7}), o polimero geralmente exibird baixa dureza superficial, baixo médulo de
elasticidade e alta ductibilidade. Se a temperatura estiver abaixo da 7, a maioria dos polimeros
apresenta comportamento fragil (como mostrado na figura 14). Segundo Mallick (2007), os
efeitos do carregamento se dao de forma oposta aos da temperatura. Se submetidos a uma
aplicacdo de carga lenta os polimeros podem se comportar de maneira ductil, apresentando alta
resisténcia a fratura. Em incrementos de carga rdpidos, o mesmo polimero pode se comportar de

maneira rigida e fragil.

Os polimeros mais utilizados como matriz de laminados compdsitos refor¢ados por fibras sdo o
epoxi e o poliéster, ambos termofixos. Utilizados nao somente pelas sua caracteristicas mecanicas,
frequentemente superiores a dos termopldsticos, mas também devido a sua estabilidade térmica
que confere maior confiabilidade dimensional. (MALLICK, 2007).



Capitulo 3. Revisdo Bibliogrdfica 14

o k= 8
=5 =
a3 © =
0 el B!
= = | Aumento da = | sumento da
-— Cristalinidad ! densidade de

Ty . r i ligacfes cruzadas

=~ |

Temperatura Temperatura Temperatura

(a) Polimero termopldsttico  (b) Polimero termoplasttico (c) Polimero termofixo
amorfo semicristalino

Figura 14: Varia¢ao do médulo de elasticidade para trés diferentes tipos de polimeros

Fonte: Adaptado de Mallick (2007)

3.1.3.2 Matrizes Metalicas

Segundo Mallick (2007), matrizes metdlicas sdo utilizadas em aplicagdes que requerem resis-
téncia a condi¢des extremamente severas de trabalho, como por exemplo, alta temperatura. Se
comparados a polimeros, a maioria dos metais apresentam moédulo e limite de escoamento
superiores, os tornando adequados a aplicacdes que necessitem de alta resisténcia transversal e a
compressao. Outra vantagem do uso de metais como matrizes, € que sua propriedades podem ser
alteradas através de uma série de tratamentos térmicos e mecanicos especificos. Em contrapartida,
possuem alta densidade, alto ponto de fusdo (o que implica em altas temperatura de processo) e
tendéncia a corrosdo na interface fibra/matriz. Aluminio e titdnio sdo os metais mais comuns
aplicados como matrizes, ambos possuem baixa densidade se comparados com outros metais e

estdo disponiveis em uma grande variedade de composi¢des quimicas diferentes.

3.1.3.3 Matrizes Ceramicas

Materiais ceramicos sao de alta dureza e frageis. Geralmente consistem de 4tomos de um ou
mais metais combinados com um n@o metal, como oxigénio, carbono, ou nitrogénio. Possuem
fortes ligacdes covalentes e poucos defeitos em sua estrutura cristalina, se comparados com os
metais (CHAWLA, 2013). Sdo conhecidos por serem estdveis em altas temperaturas, possuirem
alta resisténcia a choques térmicos, alta dureza, alta resisténcia a corrosao e baixa densidade
(MALLICK, 2007). A principal razdo para se refor¢ar uma matriz cerdmica € aumentar sua
resisténcia a fratura. Alumina (Al;Os) e carbeto de silicio (SiC') sao dois dos principais materiais

ceramicos utilizados e sdo conhecido principalmente por sua estabilidade térmica e quimica.
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3.2 Nanocompdsitos

3.2.1 Nanocompdsitos poliméricos

Tradicionalmente, polimeros tém sido reforcados pela a adicao de intimeras particulas sintéticas
ou inorganicas com o intuito de melhorar suas propriedades ou mesmo reduzir custos. Os
materiais de refor¢co mais comuns se encontram na forma de particulas (ex.:carbonato de cdlcio),
fibras (ex.: fibra de vidro), ou na forma lamelar (ex.: mica), geralmente possuindo dimensdes
micrométricas (PAVLIDOU; PAPASPYRADES, 2008). Por sua vez, nanocompdsitos poliméricos
sdo sintetizados pela dispersdo de particulas em sistemas poliméricos, nas quais pelo menos uma
de suas dimensdes se encontra na faixa nanométrica. Estes compdsitos nanoestruturados tém
apresentado significante melhora em diversas propriedades em comparagdo com os materiais
compdositos tradicionais: resisténcia a fratura, resisténcia ultima, resisténcia a variagdes bruscas
de temperatura, resisténcia ao desgaste, entre outras. (CHOI; AWAIJI, 2005). A redugao nas
dimensdes do reforco, da escala micrométrica para a escala nanométrica pode resultar numa
gama inteiramente nova de propriedades (THOSTENSON et al., 2005). Naganuma e Kagawa
(2002), demonstraram que em compdsitos de SiOs/epoxy a reducdo no tamanho da particula
aumentou a transmitancia do espectro de luz visivel. Thompson et al. (2003) estudando filmes de
nanocompdsitos constituidos de 6xidos metélicos e poliamida concluiu que a adi¢ao de reforgos

em escala nanometrica € capaz de resultar em compdsitos de mais alta rigidez.

Thostenson et al. (2005) discute que uma das caracteristicas morfolégica mais importante para
o entendimento da influencia do tamanho do reforco € a sua relacio area superficial/volume.
Para particulados, materiais lamelares e fibrosos a redu¢do das dimensdes de micrometro para
nandmetro altera a relag@o drea superficial/volume em trés ordens de grandeza como mostrado
na FIG. 15. Nesta escala, devido ao aumento do tamanho da interface entre o refor¢o e a matriz,
a interface passa a desempenhar um papel dominante nas propriedades do compdsito. Este
fendmeno foi observado por Cannillo et al. (2006). Em seu estudo sobre as propriedades eldsticas
efetivas utilizando um sistema poly-caprolactone/silica, o modelo computacional baseado em
elementos finitos mostrou claramente a influencia da interface entre refor¢o e matriz. Enquanto
os modelos bifasicos classicos utilizados para compdsitos falharam na predicao das propriedades
dos nanocompdsitos, o modelo computacional trifasico (reforgo, interface, matriz) mostrou

resultados condizentes com os observados experimentalmente.

Como dito por Hussain et al. (2006) as propriedades finais de nanocompdsitos sdo influenciadas
principalmente pelo tamanho de suas fases, as fracdes mdssicas de matriz e reforco utilizadas e
pelo grau de dispersdo do aditivo. A FIG. 16 exemplifica através de uma nanoestrutura lamelar

as possiveis formas em que o material disperso pode ser encontrado no interior da matriz.
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Figura 15: Relagdes drea/volume para varias geometrias do refor¢o

Fonte: Adaptado de Thostenson et al. (2005)
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Figura 16: Representacio esquematica dos tipos de nanoestruturas.

Fonte: Adaptado de Hussain et al. (2006)

De acordo com Pavlidou e Papaspyrades (2008) nem toda mistura polimero/nanoestrutura
€ capaz de formar um nanocompdsito. Na maioria dos casos ocorre a separagcdo entre fases
discretas. A baixa interagdo entre os componentes organicos € inorganicos leva a formacao de
aglomerados de nanoestruturas cujas propriedades estdo na mesma faixa dos microcompositos
tradicionais (GIANNELIS, 1996). Estruturas intercaladas sao formadas quando uma ou mais
cadeias poliméricas penetram entre as camadas lamelares. Este processo resulta em uma estrutura
bem ordenada de camadas alternadas de polimeros e camadas inorganicas. Por fim, a estrutura

esfoliada € obtida quando as lamelas da nanoestrutura se encontram bem separadas uma das outras
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e individualmente dispersas na matriz (PAVLIDOU; PAPASPYRADES, 2008). Geralmente, as
estruturas esfoliadas s@o as que apresentam maiores alteragdes nas propriedades mecanicas e
fisicas, uma vez que esta configuracdo permite que a total superficie da nanoestrutura esteja
disponivel para interagir com o polimero (BEYER, 2002). Estruturas completamente esfoliadas
sdo raramente alcancadas, sendo a estrutura mista (intercalada e esfoliada) mais comumente

observada, como mostrado na FIG. 17.

Figura 17: Microscopia TEM de um nanocompdsito de montmorillonita, mostrando ambas as morfologias intercala-
das e esfoliadas

Fonte: Adaptado de Thostenson et al. (2005)

3.2.2 Nanoparticulas

Segundo Thostenson et al. (2005) nanoparticulas geralmente possuem dimensoes entre 1 nm
e 100 nm e podem ser divididos em trés grupos: particulado (silica, metal e outras particulas
organicas e inorganicas), lemelares (grafite, silicatos lamelares entre outros minerais lamelares) e
materiais fibrosos (nanofibras e nanotubos). Sua utilizagdo estd ligada a que tipo de propriedades
se deseja alcancgar. Nanoparticulados como silica e metais podem ser utilizados para melhorar o
modulo de elasticidade e a tensdo de escoamento. Montmorillonita, saponita e mica sintética
(materiais lamelares) s@o utilizadas para promover melhorias na rigidez, na resisténcia mecanica,

na estabilidade térmica e na permeabilidade de gases. Grafite/grafeno (lamelar) e nanotubos
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de carbono (material fibroso) sdo utilizados devido a seu alto modulo de elasticidade e tensao

ultima de ruptura, alta condutividade térmica e baixa resistividade elétrica.

Nanofibras € nanorubos

< 100nm 1§

Nanoparticulas
lamelares

lun ~ Nanoparticulas

rridimensionais
oo 0 '

Figura 18: Representacdo esquemadtica dos tipos de nanoparticulas

Fonte: Adaptado de Ajayam et al. (2005)

3.2.2.1 Grafeno

O grafeno pode ser definido como o bloco bésico de constru¢@o de todas as formas grafiticas
do carbono. Consiste de uma tnica camada atdmica de 4tomos hibridizados de carbono (sp?)
arranjados numa estrutura colmeia (honeycomb) como mostrado na FIG. 19 (YOUNG et al.,
2012). Desde o primeiro relato da preparagado e isolamento de uma tnica camada de grafeno, o
interesse no estudo de suas propriedades cresceu rapidamente. Pesquisas rapidamente mostraram
que o grafeno € um dos mais excitantes topicos na ciéncia dos materiais, possuindo interessantes
propriedades como altos niveis de rigidez e resisténcia mecanica, alta condutividade térmica,
impermeabilidade a gases, estre outras. O grafeno tornou-se entdo uma promissora perspectiva
para aplicacdo no campo de nanocompdésitos (YOUNG et al., 2012) e (GEIN; NOVOSELEV,
2007).

Desde sua primeira observacao em 2004, muito se tém estudado sobre as formas de obtencao
do grafeno. As mais comuns envolvem a quebra do grafite através de técnicas como clivagem
mecanica ou exfoliagdo em fase liquida (estas técnicas muita vezes sao conhecidas como “top-
down” uma vez que partem da quebra de uma estrutura macro até se alcancar seu bloco bésico
de constituicdo). Outra técnica também empregada na sintese de grafeno € a deposicao quimica
a vapor (CVD) que permite o crescimento da folha de grafeno sobre um substrato especifico
(geralmente metais) (YOUNG et al., 2012).

As propriedades mecanicas de monocamadas de grafite foram medidas por Lee et al. (2008) atra-
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Figura 19: Modelo molecular de uma tnica camada de grafeno

Fonte: Adaptado de Young et al. (2012)

vés da nanoindentacido de menbranas de grafeno. O médulo de Young medido experimentalmente
foi de 10004100 GPa e a resisténcia intrinseca foi de 13010 GPa. O grafeno também possui
outras interessantes propriedades: condutividade térmica elevada (4840 - 5300 Wm 1K1,

1

mobilidade eletronica excedendo 25000 cm?V ~!s~1, excelente impermeabilidade gasosa e area

superficial de 2630 m?g~—! (MITTAL, 2014).

As macropropriedades dos nanocompésitos dependem principalmente de fatores como a compati-
bilidade interfacial do polimero com o refor¢o, da dispersdo, do tamanho e forma da nanoparticula
(MITTAL, 2014). No entanto, a dispersdo e a compatibilidade superficial entre as nanoparticulas
e o polimero ainda sdo desafios a serem superados. Gong et al. (2010) demonstrou em seu estudo
que a tensdo cisalhante na interface polimero-grafeno na ruptura é da ordem de 1 MPa. Relativa-
mente pobre se comparada com a tensao interfacial apresentada pelos polimeros refor¢ados por
fibra de carbono, que varia da ordem de 20-40 MPa. Devido a estes fatores € muito comum a
funionalizacdo da superficie da nanoparticula ou a polariza¢do do polimero através da adi¢ao de
compatibilizadores, a fim de promover uma melhor interacdo interfacial entre as fases (MITTAL,
2014).

A grande maioria dos trabalhos desenvolvidos nesta drea utiliza no lugar do grafeno, o 6xido de
grafeno. O 6xido de grafeno possui muitos atrativos se comparado ao grafeno, uma vez que pode
ser obtido em grandes quantidades, é mais facil de esfoliar e dispersar em matriz polimérica
e possui grupos funcionais disponiveis para formar ligacoes interfaciais fortes com a matriz.

Além disso, pode ser esfoliado em dgua o que permite a preparacao de nanocompdsitos com
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polimeros soltveis e ndo soldveis em dgua (YOUNG et al., 2012). Porém, a reducao do grafite
em Oxido de grafeno utiliza hidrazina, que ndo € adequado ao meio ambiente. Neste contexto
vale a pena destacar que a palavra grafeno tem sido usado tanto para o grafeno quanto para o
oxido de grafeno, o que torna dificil dizer qual a verdadeira natureza do trabalho apenas pelo seu

titulo.

Achaby e Quaiss (2013) comparou o desempenho de nanocompdsitos de grafeno e de MWCNTs
em matriz de polietileno de alta densidade. A uma concentracao de 3% em peso de grafeno, a
resisténcia a tragao do nanocomposito foi 77% maior que a da resina pura, enquanto a mesma
concentracdo de nanotubos promoveu uma aumento de 58%. De forma similar, o médulo de
elasticidade dos nanocompdsitos de grafeno e nanotubo aumentou respectivamente 87% e 57%

se comparado ao polimero em seu estado original.

Milani et al. (2013) investigou a sintese e propriedades de nanocompositos baseados em polipro-
pileno isotatico e grafeno. Em seu estudo ele observou um aumento no modulo de elasticidade
de 1280 MPa da resina pura para 1920 MPa no nanocomposito € um aumento na condutividade
elétrica na ordem de 10% em relacdo a resina pura. Yadav e Cho (2013) observou um aumento
de mais de dez vezes no modulo de elasticidade de nanompositos baseados em poliuretano e
grafeno funcionalizado em comparag¢ao com o polimero puro. Kuilla et al. (2009) reportou um
aumento de 400% na condutividade térmica ao adicionar 5% de oxido de grafeno em resina
epoxi, Um aumento de significativo na condutividade térmica comparavel aquele obtido com a
adicao de nanotubos de parede multipla também foi observado. Zaman et al. (2011) sintetizou
um nanocomposito epoxi/grafeno combinando mistura por ultrassom e funcionaliza¢io. Os
compositos com 4% de grafeno quimicamente modificado apresentaram uma energia de fratura
de 613,4.Jm 2, enquanto os nanocompositos ndo modificados quimicamente e a resina ep6xi

pura apresentaram valores de 417,3Jm =2 e 204,1.Jm 2, respectivamente.

Shen et al. (2013) observou melhorias significantes no comportamento tribologico de nanocom-
positos sintetizados através da adi¢dao de pequenas concentragdes (0.05% - 0.5% wt.) de oxido de
grafeno em matriz epdxi. A 0.5% wt. a reducdo na taxa especifica de desgaste foi de 90 - 94.1%

em comparagdo com a resina pura.

Avila et al. (2010) demonstrou que a adi¢do de grafeno em matriz polimérica de laminados de
fibra de carbono melhora a resisténcia a chamas. Para amostras em forma de viga curta a adi¢ao
do grafeno aumentou a drea ndo queimada de 0,16 mm para 2,74 mm, enquanto nas amostras
na forma de pequenas placas a resisténcia foi reduzida em cerca de 12,8%. Neto et al. (2013)
investigou o uso de adesivo epdxi nanomodifcado pela adi¢do de folhas de grafeno. A adicdo de
2% em massa de nanoparticulas na matriz ep6xi promoveu um aumento de 57% na capacidade

de carga e 22% na rigidez dos adesivos.
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3.2.2.2 Nanotubos de Carbono

O nanotubo de carbono é uma estrutura cilindrica com extremidades semi-esféricas formada
por atomos de carbono ligados entre si através de ligacdes covalentes (sp?) (PEREIRA, 2013).
Essa estrutura foi primeiramente reportada em 1991 por Iijima (1991), mas relatos da existéncia
de estruturas carbonicas “worm-like” datam a década de 1950, quando pesquisadores russos
observaram a formacao de longos filamentos de cristais carbonicos com diametro aproximado
de 50 nm na fuligem resultante da composi¢io de CO sobre particulas de ferro a 600 C. Porém
devido as limita¢des dos equipamentos disponiveis (a resolu¢do do TEM empregado na andlise
era muito baixa, cerca de 5-6 nm) ndo foi possivel a exata identificacdo das estruturas observadas
(MARINKOVIC, 2008).

Existem basicamente dois tipos de nanotubos de carbono (CNTs — "carbon nanotubes"): de
parede unica (SWCNTs —"single-wall carbon nanotubes") e de paredes multiplas (MWCNTSs —
"Multi-wall carbon nanotubes"), mostrados respectivamente pelas FIG.20 e FIG.21. SWCNTs
foram observados e tiveram o seu processo de sintese descritos primeiramente em 1993, por
[ijima (1991). Morfologicamente podem ser comparados a uma folha de grafeno enrolada,
possuindo na extremidade uma estrutura semiesférica derivada a partir de um fulereno (Cy)
(PEREIRA, 2013). Comercialmente, SWCNT sao encontrados com didmetros variando entre 0,3
e 2 nm e com comprimento até 50 ums (KANG et al., 2006). MWCNTs podem ser considerados
como um conjunto de SWCNTSs concéntricos com diferentes didmetros. Como sua constiui¢cao
(comprimento, didmetro e nimero de paredes) difere muito de SWCNTs sua propriedades
também sdao muito distintas (PEREIRA, 2013).
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Figura 20: Modelo molecular de uma tunica SWCNTs

Fonte: Adaptado de Marinkovic (2008)

As excepcionais propriedades dos nanotubos de carbono tem atraido a aten¢do de intimeros
pesquisadores e aberto uma nova e vasta drea de pesquisa desde a sua descoberta. Apesar da
dificuldade em se manipular objetos em escala nanometrica, vdrios artigos na literatura reportam
medi¢des experimentais diretas do médulo de Young de CNTs (PRASEK et al., 2011). Treacy et

al. (1996) concluiu em seus experimentos que o modulo de elasticidade SWCNTs varia entre
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Figura 21: Modelo molecular de uma tinica MWCNTSs

Fonte: Adaptado de Prasek et al. (2011)

0,9 a 1,9 TPa. Krishman et al. (1998) chegaram a resultados de 1,3+0,4 TPa. Hernandez et al.
(1998) obtiveram valores de 1,24 TPa. Popov e Doren (2000) encontraram valores proximos
a 1,0 TPa. A grande variabilidade dos resultados pode ser atribuida as formas de medicado e a

dificuldade de manipular estruturas tdo pequenas.

Para os MWCNTs, os estudos mostram resultados diferentes dos encontrados para os SWCNTs,
decorrentes principalmente da interag@o entre os varios tubos concéntricos que se d4 principal-
mente por forcas de Van der Waals. Natsuki et al. (2004) obteve valores de 0,8 a 1,6 TPa para o
modulo de elasticidade de MWCNTs. Valores diferentes do obtido por Wong et al. (1997), que
em seu estudo encontrou 1,28 40,59 TPa. A TAB. 2 resume os valores encontrados tipicamente

para as principais propriedades mecanicas de CNTs, assim como os comumente usados.

Tabela 2: Propriedades mecanicas de nanotubos

PROPRIEDADE | FAIXA DE VALORES | VALORES MAIS USADOS
t[mm] 0,066-0,69 0,34
E|TPa 0,27-5,50 1,0
G[TPa 0,20 - 0,50 0,5
v 0,12 -0,28 -
Trap|GP] 11-300 11-63
e[mm /mm] 0,12-0,30 > 0,10

Fonte: Adaptado de Pereira (2013)

Eletricamente, SWCNTSs possuem baixa resistividade variando entre 4 {2cm e 10 Qcm e suportam
a maior densidade de corrente entre todos os materiais conhecidos 109 A/cm?. Quanto as
propriedades térmicas, CNTs sdo estaveis a 2800 °C, com condutividade térmica variando entre
17500 W/mK a 5800 W/mK (PEREIRA, 2013).

Devido a essas formiddveis caracteristicas, muito tém-se estudado sobre a aplicacdo de CNTs
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como reforco em materiais compdsitos, principalmente de matrizes poliméricas. Tai et al. (2004)
sintetizou um nanocompdsito baseado em resina fendlica e MWCNTs com diametro inferior a
50 nm e comprimento superior a 10 yum, em seu estudo ele reportou aumento tanto no médulo
de elasticidade como na resisténcia final devido a adi¢cdo de nanotubos.Gojny et al. (2004)
desenvolveu um nanocompdsitos através da dispersao de MWCNTs em resina polimérica. O
material resultante mostrou significante aumento no médulo de elasticidade, na deformacao
até falha e na resisténcia a fratura, mesmo para pequenas quantidades dispersas (0.1 wt.%).
Ogasawara et al. (2004) reforcou feniletil-poliamida com MWCNTs, observando consideravel
aumento tanto no médulo de elasticidade, como na resisténcia final do compdsito. Os resultados

obtidos estao listados na tabela 3.

Tabela 3: Propriedades of CNT/poliamida nanocompositos

CNT (wt.%) | CNT (V%) | E (GPa) | Orup | Emax(%) | 00.2(MPa)
0 0 284 | 1156 7.6 69.8
33 23 307 | 99.5 4.0 90.5
7.7 54 328 | 97.6 3.6 84.6
143 103 390 | 952 2.6 92.6

Fonte: Adaptado de Ogasawara et al. (2004)

Frogley et al. (2003) adicionou SWCNTSs em matriz de silicone. Os testes mostraram um aumento
inicial no médulo de elasticidade acompanhado por uma redugdo no limite de resisténcia. As
andlises de espectroscopia mostraram uma redug¢do na transferéncia de tensdo da matriz para o
reforco em aproximadamente 10-20% de deformacao, sugerindo a quebra da interface polimero-

nanoestrutura.

Gojny et al. (2005b) testou o comportamento de resinas epoxidilicas refor¢cadas com nanotubos
funcionalizados e ndo funcionalizados. De acordo com os resultados obtidos, foi observado um
aumento de 43% na resisténcia a fratura da resina com adi¢@o de 0,5% de nanotubos (DWCNTs)
funcionalizados. Em outro trabalho, Gojny et al. (2005a) mostraram através de seu estudo que
para compdsitos de fibra de vidro em matriz epoxi modificada pela adi¢cdo de 0,3 wt% MWCNTs-
NH; (amino-funcionalizados) que a resisténcia a delaminacao é 19% maior que a apresentada

pelo compésito tradicional.

Gouda et al. (2013) analisou o comportamento de compoésitos hibridos (grafeno mais CNTs)
utilizando diferentes concentragcdes de grafeno e MWCNTs até o limite de 0,2 wt.% para cada
uma das nano estruturas. Ele observou um aumento no médulo de elasticidade entre 10 — 15%
para os compoésitos reforcados com 0,2% de grafeno e nanotubos e um aumento de 35.4% na
resisténcia a flexdo nos espécimes sem adi¢do de grafeno. Além de um aumento na dureza de
12,34% para a adicao de 0,2% grafeno e 8,5% para a adi¢do de 0,2% CNT.

Seyhan et al. (2008) observaram o comportamento de compdsitos de fibra de vidro (E-glass)/Estireno
nano modificados pela adi¢do de 0,1 wt.% MWCNTs amino-funcionalizados (MWCNTs-NHs).
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Em comparac¢do ao compoésito tradicional, os nanocompoésitos apresentaram um aumento de 8%
na resisténcia a fratura ao MODO II e um aumento na resisténcia a delaminagdo de 11%. O

comportamento do material a fratura pelo MODO I permaneceu inalterado.

Bilge et al. (2012) sintetizaram fibras de copolimeros e MWCNTs utilizando eletrospinning e as
utilizaram como camada intermedidria de refor¢o entre as camadas de fibras. Eles observaram
um aumento da resisténcia a flexdo e da rigidez em torno de 17%, da absorcdo de energia de

impacto em 20% e da resisténcia a tragdo transversal de 27%.

Ichkitidze et al. (2013) usaram gel eletricamente conductor na forma de uma solu¢do aquosa
de carboximetil celulose (4 wt.% CMC) e 5 wt.% de MWCNTs para criar substratos sé6lidos,
afim de investigar a influencia da adi¢do de CNTs na condutividade elétrica de polimeros. Os
nanocompdsitos criados apresentaram condutividade de 4 — 6 vezes a ordem de grandeza das

amostras de controle baseada somente em carboximentil celulose.

Baseado nos resultados mostrados na literatura parece que a adi¢do de nanoestruturas de base
carbono (CNT’s e grafeno) promovem melhorias nas propriedades mecanicas, elétricas e térmicas

dos compdsitos.

3.3 Unioes Adesivas

Segundo Banea e Silva (2009), a uniao adesiva é um processo mecanico no qual um adesivo é
posto entre duas superficies a serem unidas (aderentes), se solidificando e permitindo a unido das
mesmas. Os adesivos funcionam devido a propriedade da adesdo. Segundo Ebnesajjad (2008), a
adesdo, apesar de dificil defini¢do, consiste em um estado no qual dois corpos dissimilares sdo
mantidos unidos por um contato interfacial intimo de forma que forcas mecénicas ou trabalho
possam ser transferidas através da interface. As forgas interfaciais que mantém as fases unidas
podem se originar de forcas de van der Waals, ligacdes quimicas ou atracao eletrostatica. Segundo

Bueno (2002), existem dois tipos basicos de unides adesivas:

e Unido estrutural: a unido tem a fun¢do de transmitir esfor¢cos mecanicos. Para tal o
adesivo deve ser capaz de suportar as cargas operacionais sem perder sua integridade,
dentro dos limites de projeto. Normalmente adesivos estruturais apresentam resisténcia ao

cisalhamento superior a 7MPa.

e Unides ndo-estruturais: sao aqueles em que o adesivo ndo tem funcao de transmitir esforgos,
sendo usado com outros propodsitos: selamento contra vazamentos, amortecimento de

vibracoes, etc;
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Reducdo de peso estrutural e aumento da resisténcia a fadiga foram os dois primeiros grandes
impulsionadores para o uso extensivo de unides adesivas, porém indmeras outras vantagens
fazem deste tipo de processo uma promissora alternativa aos métodos comuns de unido. Uma
destas principais vantagens para o uso de unides adesivas reside no fato da carga ser transmitida
de maneira mais uniforme entre os aderentes. Esta maior uniformidade na transmissao de tensdes
se torna de extrema importancia, sobretudo para a aplicacdo em materiais compositos, onde
os métodos comuns de fixagdo na maioria das vezes se mostram inadequados. A criagdo de
furos para passagem de rebites e parafusos em materiais compdsitos leva ao corte das fibras de
reforco, causando uma reducgdo da capacidade global de carga da estrutura. Em juntas coladas, no
entanto, o adesivo funciona como um meio continuo de transmissdo de esfor¢os onde o médulo
de cisalhamento do adesivo, o médulo de elasticidade dos aderentes e a geometria da junta
controlam a distribui¢ao de tensdo na camada de adesivo (GANESH; CHOOQ, 2002).

Segundo Bueno (2002), além de permitir a unido de componentes, os adesivos podem desempe-
nhar outras fun¢des importantes. Adesivos flexiveis, por exemplo, podem acomodar diferentes
coeficientes de expansdo térmica entre os aderentes, também sendo tteis para promover o amorte-
cimento mecénico devido ao seu alto atrito interno. Sao muito usados para conferir estanqueidade

ou selamento a estruturas, decorrente da natureza continua da unido formada.

3.3.1 Vantagens e Desvantagens

A unido adesiva permite a jun¢cdo de materiais sem causar alteracdo em suas microestruturas,
ou seja, deixando-os praticamente inalterados quimicamente. Esta caracteristica faz das unides
adesivas o caminho mais adequado para unir materiais similares ou dissimilares, tais como:
metais com polimeros, ceramicos com polimeros, metais com compdsitos de matriz organica,
entre outros (BUENO, 2002). Neto (2011) destaca uma série de vantagens do uso de unides

adesivas:

e Permite unidao adequada de materiais finos e espessos de quaisquer formas;
e Confec¢do de juntas com contornos suaves e aerodinamicos;

e Proporciona uma boa relaco resisténcia/peso sendo frequentemente mais rapido e ou mais

barato que as fixagdes mecanicas
e A distribuicdo uniforme de tensdes e redug@o de concentradores de tensao;

e A existéncia de uma maior drea de transmissdo de carga, implicando em um maior potencial

de cargas;

e Minimiza ou previne corrosao eletroquimica entre materiais dissimilares.
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e Possuem melhor resisténcia a fadiga e a cargas ciclicas;

As desvantagens do uso de adesivos estdo relacionadas principalmente ao processo de fabricagdo
e ao controle de qualidade das mesmas. Bueno (2002) lista como principais desvantagens do uso

de adesivo em unides:

e Cuidadosa prepara¢do do aderente para obter unides durdveis;

e Controle rigido do processo para conseguir maxima uniao;

e Necessidade de longos tempos de cura, onde se pode ou nao utilizar altas temperaturas;
e Naio visualizacdo direta da drea colada fazendo com que a inspecao visual seja dificil;
e Dificuldade no reparo de juntas defeituosas ou deficientes;

e Temperatura de servigo limitadas em 180 °C na maioria dos casos, chegando a 370 °C no

caso de adesivos especiais (usualmente de alto custo);

e Vida util da junta depende criticamente do ambiente na qual ela é exposta;

3.3.2 Projeto de Juntas Adesivas

Juntas adesivas devem ser projetadas particularmente para uso de adesivos. A modificacdo
de juntas projetadas para outros métodos de fixagdo para unido adesiva, muitas vezes conduz
a resultados inadequados (CRUZ, 2013). Em um projeto de juntas unidas por adesivos, as
caracteristicas bésicas do adesivo ditam o comportamento do projeto, apesar das caracteristicas
dos aderentes também possuirem um papel importante. Desta forma, juntas coladas devem
ser projetadas para obter maxima resisténcia, minimizando os concentradores de tensdes e
maximizando a drea de colagem, sempre que possivel (BUENO, 2002). A resisténcia de uma

junta colada pode ser determinada principalmente pelos seguintes fatores:

Geometria da junta

Propriedades mecanicas do adesivo e do aderente;

e Tensoes residuais internas geradas durante o processo;

Grau de contato interfacial alcangado através da aplicagdo e molhamento do adesivo;

Tipo de carregamento com o qual a junta € submetida.
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3.3.3 Configuragdes de Juntas

Segundo Cruz (2013) existe uma grande variedade de configuracdes geométricas possiveis para
uma junta colada, das quais, as mais analisadas na literatura sdo: "single-lap", "double-lap",
"single-lap"chanfrada, biselada, de topo com contraforte e com duplo contraforte. Essas juntas

sdo mostradas na figura 22.

| i [ =
< ' - ! l 2 2
Single-lap Double-lap
s = el ~ >
Single-lap Biselada
chanfrada
& T S Smpgah.. =
Topo com Topo com duplo
contraforte contraforte

Figura 22: Configuracdes de juntas adesivas comumente usadas

Fonte: Adaptado de Cruz (2013)

Devido a sua simplicidade e eficiéncia, a junta “single-lap” se tornou a configuracdo mais
utilizada. No entanto, um dos problemas associados a este tipo de junta estd no fato das tensoes
de cisalhamento e “peel” estarem concentradas nas extremidades da regido de superposicao. Isto
ocorre principalmente devido ao carregamento ndo ser colinear, o que leva a flexao do aderente
e rotacdo da regido de sobreposi¢do. Raramente o modo de falha de uma junta “single-lap” é
controlado pela resisténcia ao cisalhamento do adesivo, mas sim pelos efeitos da rotagdo, flexao
e pela tensao de “peel” induzida. Devido a isto, os dados obtidos dos ensaios deste tipo de junta
nao podem ser usados como informacdes para projeto, mas sao frequentemente utilizados como

parametros de comparagdo entre adesivos. Banea e Silva (2009).

3.3.4 Caracteristicas dos Adesivos

Segundo Banea e Silva (2009) adesivos utilizados em aplicacdes estruturais incluem: epoxis,
cianocrilatos, anaerdbicos, acrilicos, poliuretano, silicones e adesivos para alta temperatura
(fendlicos, poliamidas e bismaleimidas). A selecdo de uma adesivo, por sua vez, inclui muitos
fatores como o tipo e a natureza dos aderentes, cura ¢ método de aplicacao do adesivo e

expectativa de carga que a estrutura deverd suportar em servico. Em alguns casos o custo do
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adesivo pode se tornar um fator de selecao importante. Banea e Silva (2009) listam as principais

caracteristicas para os tipos de adesivos mais utilizados.

e Epoxi: Altaresisténcia mecanica e a temperatura, baixa temperatura de cura, facil manuseio

e baixo custo. Possuem temperatura de servico variando entre -40 e 180 °C.

e Cianocrilatos: Capacidade de colagem rapida (segundos ou minutos, quando expostos
ao ambiente) para pldsticos e borrachas, mas possuem baixa resisténcia a umidade e

temperatura. Possuem temperatura de servico variando de -30 a + 80°C.

e Anaerobicos: Desenvolvidos para aplicagdes de colagem rapida e de selamento, no qual a
ligacdo adesiva deve ser formada na auséncia de luz, calor ou oxigénio. As temperaturas

de servigo variam entre -55 a 150 °C.

e Acrilicos: Sao adesivos versateis com capacidade de cura rapida e toleram superficies

menos preparadas. Operam em uma faixa de temperaturas variando entre -40 e 120 °C.

e Poliuretanos: Possuem boa flexibilidade em baixas temperaturas e boa resisténcia a fadiga
e ao impacto, além de possuir boa durabilidade. O processo de cura se d4 a temperatura
ambiente e sdo capazes de operar entre -200 e +80 °C.

e Silicones: Sdo excelentes selantes para aplicacdes onde a solicitacdo mecénica € de pequena
magnitude, possuindo alto grau de flexibilidade, capacidade de selar e unir materiais de
naturezas diversas, longo tempo de cura (realizada em temperatura ambiente) e baixa

resisténcia mecanica. Operam em temperaturas variando entre -60 e +300 °C.

e Fendlicas: Possuem boa resisténcia de retengdo por curtos periodos de tempo e baixa
resisténcia a choque térmico. Sua cura se dd sob a aplicagdo de temperatura e pressdo. Sao

indicados para aplicacdes cuja a temperatura nao exceda a faixa de -40 a +175 °C.

e Poliamidas: Possuem excelente estabilidade térmica, porém suas caracteristicas sdo depen-
dentes de inimeros fatores. De dificil processamento, sua cura ocorre sob temperatura e

alta pressdao. Operam entre -40 e +250°C.

e Bismaleimidas: Sao extremamente rigidas e com baixa resisténcia a esforcos de “peel”.

Sua cura ocorre sob alta pressdo e temperatura. Operam entre -50 e 200°C.

3.3.5 Mecanismos de Falha

Juntas coladas podem falhar por diferentes motivos. Os dois mecanismos de falha predominantes
em juntas adesivamente unidas sdo a falha por coesdo e a falha por adesdo. A falha adesiva € a
falha interfacial entre o adesivo e um dos aderentes e tende a indicar a existéncia de uma interface

adesivo/aderente fraca, frequentemente ocasionada pela preparacdo imprépria da superficie a
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ser colada. A falha coesiva por sua vez ocorre quando a fratura resulta numa camada de adesivo
que permanece unida a superficie dos aderentes, ou mais raramente quando o aderente falha
antes do adesivo, com a fratura totalmente contida no substrato (NETO, 2011). Segundo Banea
e Silva (2009) os modos de falha sdao determinados pela qualidade da regido de colagem em
cada interface, geometria do especime e carregamento ao qual € submetido. A indentificagio
e a completa caracterizacao dos modos de falha se faz indispensavel para o entendimento das

propriedades do adesivo e da junta sob investigagao.

Para juntas coladas, nas quais o aderente € um material polimérico refor¢ado por fibras, a norma
ASTM D5573 (2012) define sete tipos de falhas:

e Falha Adesiva (ADH — “adhesive failure”): A ruptura da junta colada é de tal maneira que
a separacdo ocorre na interface adesivo-aderente. Este tipo de falha também € chamado de

falha interfacial.

e Falha coesiva (COH — “cohesive failure”): A separacdo da junta ocorre no interior da

camada de adesivo.

e Falha adesiva de fina camada (TLC — “thin-layer cohesive failure”): Similar a falha coesiva,
porém a separa¢do ocorre muito proxima da interface adesivo-aderente, caracterizada pela

permanéncia de uma fina camada de adesivo sobre o aderente.

e Falha de rompimento da fibra (FT — “fiber-tear failure): a falha ocorre exclusivamente
dentro da matriz do compdsito, apresentando fibras de reforco remanescentes em ambas as

superficies.

e Falha de rompimento leve da fibra (LFT — “Light-fiber-tear failure”): a falha ocorre
dentro do substrato, préximo a superficie, caracterizada por uma fina camada da matriz do

compdsito visivel sobre o adesivo.

e Falha na haste do aderente (SB — ““stock break failure”): Ocorre quebra do compdsito fora

regido colada.

e Falha mista (“mixed failure”): qualquer combinacao de duas ou mais das seis classes de

modos de falha definidas anteriormente.

A FIG. 23 ilustra as definicdes acima:

Segundo Banea e Silva (2009), muitos estudos foram e ainda continuam sendo desenvolvidos
com o intuito de predizer as possiveis falhas em juntas coladas de materiais compdsitos. No
entanto, trata-se de uma tarefa ainda dificil, principalmente pelo fato das propriedades das juntas

variarem de acordo com os parametros utilizados durante o processo de colagem.
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Adhesive failure Cohesive failure

g A

Thin-layer cohesive failure Fiber-tear failure

Light-fiber-tear failure Stock-break failure

Figura 23: Modos de falha para juntas de materiais comp6sitos

Fonte: Adaptado de Banea e Silva (2009)

3.3.6 Analise de Tensoes

De acordo com Bueno (2002), uma junta colada pode estar submetida a cinco tipos de tensdes
(veja a FIG. 24): compressao pura, cisalhamento puro, tracdo pura, clivagem, delaminacao

(“peel”). Estes tipos de tensdes podem ocorrer separadamente ou de forma combinada.

Cisalhamento

o ———
— — —
Compressio Tracio

.

Delammacio
peel

Figura 24: Tipos de Tensdes em juntas single-lap

Fonte: Adaptado de Neto (2011)

Neto (2011) e Bueno (2002) diferenciam estes tipos de tensdes da seguinte forma:
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e Compressao: uma junta unida por adesivo submetida a um esforco de compressao sera
provavelmente a dltima a falhar em comparacdo as outras juntas submetidas a tipos
de esforcos diferentes. Infelizmente, esforcos semelhantes a este raramente ocorrem na

pratica.

e Tracdo: sobre tracdo pura, teoricamente, as tensdes na superficie do aderente e do adesivo
sdo uniformemente distribuidas. Na realidade, deslocamentos na junta, flexdo dos aderentes
e outras complicacdes podem causar uma distribuicao de tensdes ndo linear, levando ao

aparecimento de tensdes de “peel” ou clivagem.

e Cisalhamento: € o tipo mais comum de esfor¢o encontrado em juntas adesivamente coladas.
Em cisalhamento puro, o esfor¢o € paralelo ao plano da junta e tenta separar os elementos
da junta pelo deslizamento de um deles sobre o outro. Com o cisalhamento puro, tem-se a
vantagem de se impor uma tensdo uniforme através de toda a drea colada e, desse modo
usar toda a junta para suportar o esfor¢o aplicado. Sempre que possivel a maioria do

carregamento deve ser transmitido através da junta como um esforco de cisalhamento

e “Peel”: esforco responsdvel pela delaminagdo (“peel”). Situado fora do plano da junta,
tenta abrir a mesma nao uniformemente, frequentemente em uma de suas extremidades.
Para este tipo de esfor¢o ocorrer, um ou ambos os aderentes devem ser flexiveis e devem
fletir. Quando isto ocorre um alto nivel de tensao é desenvolvido localmente na interface

adesivo-aderente o que gera a delaminacdo.

e Clivagem: similar a delaminagdo, exceto que as extremidades sdo forcadas de forma
a separar o adesivo. A clivagem ocorre quando uma forca de tracdo deslocada ou um
momento € aplicado, causando uma distribui¢do de tensdes ndo uniforme. Semelhante a

delaminagdo, o esfor¢o de clivagem deve também ser evitado quando possivel.

A andlise mais simples para a distribui¢ao de tensdes em uma junta tipo "single-lap"foi apresen-
tada pela primeira vez em 1938 por Volkersen. A andlise de Volkersen considera que os aderentes
estdo submetidos somente a carregamento de tracao e o adesivo sofre apenas esfor¢os cisalhantes,
ambos constantes através da espessura (Veja FIG. 25) (BANEA; SILVA, 2009). No entanto,
a solucdo proposta por Volkersen nio leva em consideracdo a ndo colinearidade das forgas
aplicadas sobre os aderentes. Como consequéncia seu estudo negligencia o momento resultante
aplicado em adi¢do as tensdes no plano, bem como a flexao dos aderentes que permitem a
rotacdo da junta. Além disso, sua andlise conduz a um valor de tensdo cisalhante maximo nas

extremidades, onde por estarem livres, deveriam ser nulas (NETO, 2011).

Segundo Bueno (2002), a caracteristica mais critica de uma junta “single-lap” é a excentricidade
no caminho da carga, a qual resulta em grandes deflexdes do aderentes externos e da sobreposi¢ao,

além de um momento na extremidade sobreposta. Goland e Reissner levaram em consideracao
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Figura 25: Junta considerada por Volkersen

Fonte: Adaptado de Neto (2011)

os efeitos de flexao dos aderentes, avaliando as tensGes normais e cisalhantes na camada adesiva
e nas regides coladas dos aderentes, assumindo constantes através da espessura as tensoes de
delaminacdo e cisalhante. No entanto, consideraram que as partes sobrepostas formam um tnico
corpo, como mostrado na FIG. 26, o que pode afastar muito os resultados da realidade. A tipica
distribuicao das tensdes cisalhantes e de “peel” obtidas através do modelo de Goland e Reissner,

para um aderente de aluminio e um adesivo epoxi é mostrada na FIG. 27.

Hart-Smith, em sua anélise, levou em conta as deformacdes individuais do aderente superior
e inferior, considerando os efeitos de grandes deflexdes da parte nao sobreposta do aderente,
mas ignorando este efeito sobre a regido sobreposta. Para Hart-Smith o adesivo nio deve ser a
ligacdo fraca. Entdo, se as tensdes de delamina¢@o sdo mais provdveis de ocorrer, elas devem
ser aliviadas pela diminui¢do gradual dos aderentes (chanfro) ou pelo espessamento local da
camada adesiva. Seu modelo, contudo, ainda € limitado para camadas adesivas relativamente
finas e flexiveis, resultante da nao consideracao de grandes deflexdes sobre o "overlap"(BUENO,
2002).

O grande avanco computacional das dltimas décadas permitiu que o método de elementos finitos
(MEF) ganhasse destaque em varios ramos da engenharia e da ciéncia. O MEF tém sido de
grande ajuda na determinacgdo das distribuicdes de tensdes em juntas coladas, uma vez que
praticamente qualquer geometria sob carregamento pode ser analisada. Varios estudos ja foram
e ainda vem sendo desenvolvidos utilizando diferentes tipos de adesivos e aderentes, baseados
em analises lineares ou ndo lineares (BANEA; SILVA, 2009).

Cognard et al. (2011) analisou a influencia de alguns parametros geométricos na concentragcao
de tensdo em juntas single-lap, utilizando simulacdo por elementos finitos sob regime eldstico.
Panigrahi e Pradhan (2007) determinou a distribui¢do tridimensional de tensdes para a camada
adesiva, para a interface adesivo/aderente e a propagacao da falha em juntas "single-lap"através

de MEF, em regime linear eldstico(veja FIG. 28). Haghani et al. (2010), utilizando o método dos
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elementos finitos, conduziu uma andlise paramétrica da influéncia exercida pelo comprimento do
tapering ! e das propriedades dos aderentes e adesivos sobre a distribui¢do de tensdes da junta.
Park e Kim (2010) utilizou andlise em elementos finitos para determinar a distribui¢io de tensdo
em juntas de compositos submetidas a impactos de alta velocidade. Li et al. (2005) analisaram o
comportamento ao modo-I de fratura em juntas adesivas de materiais compdsitos, utilizando um

modelo de elementos finitos baseado em elementos coesivos.

Momento de Flex&o na borda Mo =T.7/2

e )/
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Figura 26: Junta "single-lap"considerada por Goland e Reissner

Fonte: Adaptado de Neto (2011)
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Figura 27: Distribuicao de tensdes em uma junta "single-lap"de acordo com a andlise de Goland e Reissner

Fonte: Adaptado de Banea e Silva (2009)

excesso de adesivo nas bordas da regido de sobreposi¢do resultante do processo de colagem
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Figura 28: Junta sinlge-lap com elementos finitos. (a) Modelo completo (b) Ampliacdo da regido de overlap

Fonte: Adaptado de Panigrahi e Pradhan (2007)

A literatura mostra que existe espaco para melhoria do desempenho das juntas coladas; seja pela

modificacdo do projeto da junta ou pela melhoria da "capacidade de carga"do adesivo.

3.3.7 Influencia da espessura da camada adesiva

O efeito da espessura da camada adesiva sobre o desempenho de varios tipos de juntas vem sendo
reportado por varios pesquisadores ao longo dos anos. No entanto, ainda hd poucas informacdes
a este respeito para juntas single-lap (KAHRAMAN, 2008). Segundo Grant et al. (2009) juntas
single-lap sob tensdo sio muito sensiveis 4 espessura da camada adesiva. A medida que a
camada adesiva aumenta, h4 um aumento no momento sob a regido de sobreposi¢do, devido

excentricidade do carregamento. Consequentemente a resisténcia da junta diminui.

De acordo com os resultados apresentados por Tamblin et al. (2008) em seu estudo utilizando
espessuras variando de 0.4 mm e 3 mm ele constatou uma diminui¢io nos valores da resisténcia
aparente ao cisalhamente com o aumento da espessura do adesivo. Kahramen et al. (2008)
investigou a influencia da espessura do adesivo sobre as propriedades de juntas single-lap. Em
seu estudo, a espessura da camada adesiva variou de 0.03 mm a 1.3 mm. Os resultados mostraram
uma queda de 35 - 40% na resisténcia ao cisalhamento da junta, a medida que a espessura passou
de 0,03 mm para 1,3 mm. Taib et al. (2006) analisou juntas em secdo L com espessuras de

adesivo variando de 0,127, 0,635 e 2,54 mm. Seus resultados mostraram uma diminui¢do na
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carga de ruptura de 8,27 N para 3,9 N a medida que a espessura aumentou. Ele atribuiu estes

resultados a uma mudanga de um estado plano de tensdes para um estado plano de deformacodes.

De um modo geral, a causa desta tendéncia a diminuicao da resisténcia da junta a medida que
a espessura da camada adesiva aumenta, pode ser de interpretacao complexa devido a varios
fatores que podem influenciar o comportamento da junta. Davies et al. (2009) cita cinco fatores

principais que poderiam justificar este fendmeno:

e A natureza ou dimensdo dos defeitos internos ao adesivo podem variar com a espessura da

camada adesiva

e A estrutura do adesivo pode mudar a medida que camada adesiva aumenta. Isto poderia

ser causada, por exemplo, pela diferenca nas condi¢des de cura.

e As propriedades da interface adesivo/aderente podem alterar pela modificagdo da espessura

devido a alteragdes nas tensdes na regido de interface.

e O mecanismo de dissipacao de energia (plasticidade, propagacao de dano, etc.) pode se

modificar pela mudanga na distancia entre os aderentes.

e A mudanca na geometria da junta devido o aumento da espessura da camada adesiva pode
mudar o estado de tensdes no interior da junta, fazendo com que espécimes com diferentes

espessuras ndo apresentem as mesmas propriedades.



4 METODOLOGIA

4.1 Materiais e equipamentos

Para confeccao dos aderentes foi utilizado um sistema de resina epoxi tipo bisfenol A com
endurecedor de amina e tecido plano de fibra de vidro de 300 g/m?. O sistema epoxi foi
fornecida pela Huntsman sob os nomes comerciais de RenLam M e HY956 (resina e endurecedor,
respectivamente). A propor¢do da mistura é de 100 partes de resina para 20 partes de endurecedor
(proporgdes calculadas em relagdo a massa) e o tempo de gel é de 30 minutos a 25 °C. A cura foi
feita em 24 horas a temperatura ambiente e a pds-cura em 6 horas a 60 °C. De acordo com o
fabricante, a resina final tem densidade de 1,1 g/ em?®. O tecido de fibra de vidro, tipo E-glass,

foi fornecido pela Texiglass, possuindo a mesma quantidade de fios nas duas direcoes.

Como adesivo foi utilizado o sistema ep6xi AR300-AH30/150, fornecido pela Barracuda Advan-
ced Composites. O endurecedor € constituido de 90% de AH-30 e 10% de AH-150, fornecendo
um tempo de gel de aproximadamente 60 minutos a 25 °C. A propor¢ao resina/endurecedor
utilizada foi de 100:33 partes, tendo uma viscosidade aproximada entre 0,8 e 0,9 Pa.s. O processo

de cura foi realizado a temperatura ambiente seguido de pds-cura a 80 °C por 6 horas.

As amostras de MWCNT, crescidos por CVD, foram fornecidas pelo Departamento de Fisica da
Universidade Federal de Minas Gerais. Duas balancas eletronicas foram utilizadas para pesagem
das nanoparticulas e da resina, ambas fornecidas pela Ohaus. O modelo ARA520 com capacidade
de 1500g e incremento de 0,01g foi utilizado na pesagem das resinas € o modelo AR3130 com

capacidade de 310g e incremento de 0,001g para a pesagem das nanoestruturas.

Para a dispersdo das nano particulas foi usada uma lavadora ultrassonica digital marca Kondor-
tech, modelo CD-4820 com frequéncia operacional de 42 kHz (FIG. 29). A estufa utilizada para
a realizacdo da pds-cura possui 1100 kW de potencia e temperatura méxima de 300 °C, fabricada
pela Fornos Magnu’s (FIG. 30).

Figura 29: Lavadora ultrassonica digital Kondortech, modelo CD-4820
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Figura 30: Estufa Fornos Magnu’s

Para o corte dos aderentes e tabs foi utilizada uma micro retifica Dremel 4000 com 175 W de

potencia

A colagem dos CP’s foi realizada com o auxilio de um dispositivo guia desenvolvido no préprio
laboratério de compdsitos (FIG. 31) e a carga sobre a regido de superposicao das juntas foi
aplicada através de uma prensa hidrdulica PHI, modelo QR-240C (FIG. 32).

A

Figura 31: Dispositivo guia para colagem de juntas

Figura 32: Prensa hidraulica PHI, modelo QR-240C
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Para controlar a espessura da camada adesiva cal¢os de teflon com espessura aproximada de 0,13

mm foram utilizados.

Os ensaios de tracdo e resisténcia aparente ao cisalhamento por tragdo foram realizados em
uma mdquina de ensaios universal modelo 10000, linha DL, fabricada pela EMIC (FIG. 33).
A méaquina de ensaios em questao possui carga maxima de até 100KN e estava equipada com

célula de carga de mesma capacidade.

Figura 33: Mdquina de ensaios universal EMIC

Para realizar a andlise estatistica dos dados utilizou-se a versdo 9.0 do software OriginPro para
verificar se as variagdes medidas foram estatisticamente significativas ou nao, realizou-se a
andlise de variancia ANOVA com nivel de significancia a = 0,05. Utilizou-se o teste de Tukey

para realizar as comparacgdes entre as médias.

4.2 Procedimentos

4.2.1 Aderentes e Tabs

Os aderentes de fibra de vidro foram confeccionados adotando a relacdo 60% de fibra e 40%
de resina. Sobre uma placa de vidro temperado foram espalhadas 3 camadas de desmoldante,
com o intuito de diminuir a aderéncia entre a resina e o vidro. Uma tira de tecido de poliéster foi

utilizada como peel-ply, a fim de garantir uma superficie rugosidade superficial no laminado,
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garantindo uma boa superficie de colagem, tanto para as juntas quanto para os tabs. Com o
auxilio de uma espatula de plastico espalhou-se uma quantidade uniforme de resina ep6xi. Uma
camada de fibra de vidro foi entdo posicionada sobre a camada de poliéster e compactada com
um rolo metélico para a retirada de possiveis bolhas de ar. Mais uma camada de resina foi
depositada de maneira uniforme sobre a fibra de vidro, e de forma semelhante as demais camadas
de fibras e resinas foram posicionadas e trabalhadas. Apds a ultima camada de fibra de vidro,
mais uma camada de poliéster foi posicionada e compactada. A cura foi realizada conforme
parametros descritos anteriormente. As placas de compdésitos foram confeccionadas em 250
mm x 250 m, sendo todas constituidas de 9 camadas de fibras, conferindo uma espessura de
aproximadamente 2,37 mm ao laminado. Para a obtencao das dimensdes finais dos aderentes e
tabs, estes foram cortados com auxilio de uma minirretifica elétrica e lixados a seco com 0 uso

de lixas de granulagdo 50 e 300.

4.2.2 Dispersao das nanoestruturas e colagem das juntas

As proporcdes em peso dos nanotubos de carbonos em relacdo ao adesivo foram definidas como
0%, 0,5%, 1,0%, 2,0%, a Tabela 4 relaciona os grupos de teste desenvolvidos. Para dispersao
dos MWCNT, os mesmos foram misturados em suas respectivas concentracdes a resina e a
mistura levada ao banho de ultrassom por 80 min. Os aderentes foram entdo lixados com lixa
de ganulacdo 200 (apenas na regido de sobreposi¢@o), para aumentar a rugosidade superficial e
limpos com acetona. O endurecedor foi misturado a solucao resina e MWCNT e esta aplicada
nos aderentes com o auxilio de uma espatula de madeira. Os Cp’s foram colados utilizando o
molde metdlico desenvolvido no laboratério de compésitos. Calgos de teflon foram dispostos
de acordo com a necessidade sobre molde para auxiliar no controle da espessura da camada
adesiva. A fim de garantir uma pressao uniforme sobre a regido de superposicao o dispositivo foi
levado a prensa sob carga aproximada de 500kg. A cura do adesivo se deu por 24h a temperatura

ambiente e a pds-cura foi realizada por 6 horas a 80 °C.

Tabela 4: Conjuntos de Teste

Concentracao de Nanoparticulas | Espessura da camada adesiva (mm)
0% CNT 0,05
0,15
0,4
0,5% CNT 0,05
0,15
0,4
1% CNT 0,05
0,15
0.4
2 % CNT 0,05
0,15
0.4
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4.2.3 Testes Mecanicos

Os testes foram realizados de acordo com as especificagdes da Norma D5868 em uma méaquina
de tracdo universal. As dimensdes dos CP’s empregados nos testes mecanicos encontram-se na
figura 34. A velocidade de deslocamento do cabecote foi programada em 13 mm/min. A celular
de carga possui capacidade maxima de 10000 kg f e o deslocamento medido foi o do cabecgote.
Os dados obtidos foram exportados para outro software para a realizacdo de célculos, geracao
dos graficos e andlise de dados.

254 mm : 177.8 mm
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25.4 mm
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Figura 34: Dimensdes do corpo de prova

2.8 mm

2.8 mm

Fonte: Adaptado de (NETO, 2011)



5 RESULTADOS E DISCUSSOES

A anélise dos resultados obtidos nos ensaios de cisalhamento aparente por tragdo pode ser
dividida em dois aspectos: influéncia da espessura da camada adesiva e a influéncia da adic¢ao
de nanotubos sobre o comportamento da junta (rigidez, capacidade de carga e modos de falha).
Primeiramente serd analisada a influéncia da espessura da camada adesiva e em seguida como a

adicdo de nanotubos modificou o comportamento das juntas.

5.1 Influencia da espessura da camada adesiva

5.1.1 AR300 sem adic@o de nanotubos de carbono

5.1.1.1 Espessura fina - 0,05 mm (A00-005)

A espessura média da camada de adesivo obtida para cada corpo de prova ensaiado se encontra
na tabela 5 abaixo. Estes valores foram medidos através de imagens feitas das laterais das juntas

anteriormente ao ensaio e processadas através de software.

Tabela 5: Espessura média dos CP’s do grupo A00-005

CP | Espessura Média (mm) | Desvio Padrdo (mm)
1 0,05122 0,00815
2 0,05251 0,01131
3 0,05463 0,01096
4 0,05242 0,00994
5 0,0553 0,01150
6 0,05971 0,00927
7 0,05290 0,01016
8 0,05438 0,01086

A tabela 6 e a FIG.35 mostram, respectivamente, os resultados e as curvas caracteristicas obtidas
através dos ensaios. A FIG.36 apresenta as regides de falha, onde pode-se observar a presenca
de falhas mistas (LFT e coesiva). A relacdo area de falha coesiva e drea total foram medidas
também através de imagem e se encontra expressas entre paréntese na coluna modo de falha.
Este grupo foi o inico constituido de adesivo puro a apresentar falha mista, muito provavelmente
decorrente de uma redistribuicdo de tensdes (adesivo em estado triplo de tensdes) propiciada

pela espessura muita fina do filme adesivo.
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Tabela 6: Resultados dos ensaios de tracdo - AR00-005
CP | Forca Maxima (N) | Tensdo Maxima (Mpa) | Desloc. Max. (mm) Modo de Falha
1 6247,61 10,11 3,018 Falha mista: LFT e coesiva (34,56%)
2 6244,39 10,16 2,848 Falha mista: LFT e coesiva (18,61%)
3 7149,8 11,52 3,176 Falha mista: LFT e coesiva (58,14%)
4 6157,4 9,9 2,665 Falha mista: LFT e coesiva (11,13%)
5 6663,26 10,71 2,986 Falha mista: LFT e coesiva (26,99%)
6 7539,67 11,98 3,135 Falha mista: LFT e coesiva (40,29%)
8 8129,31 13,07 3,359 Falha mista: LFT e coesiva (53,97%)
AR300- 0,05 mm
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Figura 35: Curva For¢a x Deslocamento - Grupo A00-005
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(a) CP-1 (b) CP-2

(c) CP-3 (d) CP-4

() CP-8

Figura 36: Regides de falha - Grupo A00-005

5.1.1.2  Espessura média 0,15 mm (A00-015)

As tabelas 7 e 8 mostram, respectivamente, a espessura média da camada de adesivo obtida e os

resultados obtidos para cada corpo de prova ensaiado.

Tabela 7: Espessura da camada adesiva- AR0O-

015
CP | Espessura Média (mm) | Desvio (m)

1 0,15570 0,01962
2 0,15795 0,018027
3 0,14641 0,01917
4 0,15558 0,02520
5 0,14557 0,02008
6 0,15257 0,02385
7 0,150599 0,0208

8 0,15964 0,01774
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Tabela 8: Resultados dos ensaios de tragdo - AR00-015

CP | For¢a Maxima (N) | Tensdo Maxima (Mpa) | Desloc. Max. (mm) | Modo de Falha

1 6927,47 11,08 2,852 LFT
2 6817,92 10,91 2,76 LFT
3 7842,54 12,55 3,089 LFT
4

5 7040,25 11,26 2,573 LFT
6 6573,04 10,52 2,902 LFT
7 6930,7 11,09 2,82 LFT
8 6231,5 9,97 2,501 LFT

A figura 37 apresenta as curvas For¢a x deslocamento obtidas durante o ensaio

AR300 - 0,15 mm

Forca (M)

Z |

— Pl
— P2
—CP 3
— P
— PG
CPY

1

2

Deslocamento (mm)

ad

Figura 37: Curva For¢a x Deslocamento - Grupo A00-015

As regides de falha estdo representadas pelas FIG.37, onde pode se notar uma presenca de um
modo tnico de falha o LFT - "light fiber tear" ou arrancamento leve da primeira camada. E
evidente a presenca de filamentos de fibra de vidro aderidos na superficie do adesivo, fendbmeno

este que pode estar associado a uma mudanca no gradiente de tensdo devido a um aumento da

espessura.
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Figura 38: Regides de falha - Grupo A00-015

5.1.1.3 Espessura maior 0,40 mm (A00-040)

A tabela 9 mostra os valores obtidos através da medi¢cdo de espessura dos corpos de prova.
Observando os valores médios, pode-se constatar que sdo menores que o esperado, isso deve-se
principalmente ao desalinhamento das juntas durante processo de colagem. A FIG.39 exem-
plifica o perfil da camada adesivo observado. Este efeito é decorrente principalmente da baixa

viscosidade do adesivo utilizado, que torna dificil a sua utilizag@o para espessuras maiores.
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Tabela 9: Espessura da camada adesiva- AROO-

040
CP | Espessura Média (mm) | Desvio (mm)
1 0,20837 0,04790
2 0,25233 0,06288
3 0,22896 0,04772
4 0,20780 0,06866
5 0,18683 0,05777
6 0,23423 0,06010
7 0,248255 0,064134
8 0,21614 0,05978

0.2+0.02 mm

0,360,002 mm

Figura 39: Perfil do filme de adesivo - Grupo A00-040

A tabela 10 e a FIG.40 apresentam os resultados obtidos durante o ensaio de cisalhamento

aparente. Ao observar as curvas for¢a x deslocamento, pode-se notar uma variacao significativa

na rigidez das juntas, o que pode ser resultante da variacdo da espessura do adesivo. O perfil

nao paralelo do adesivo teve ao que tudo indica influéncia ndo sé na rigidez, mas também na

carga de ruptura e deslocamento méaximo na falha. Este aumento na capacidade de carga pode

estar associado a dois fatores principais: ao gradiente de tensdes que varia simultaneamente nas

dire¢des longitudinal e transversal e/ou a0 aumento do deslocamento do adesivo (resultante de

uma "acomodac¢do"da variagdo da espessura) o que torna necessaria uma maior quantidade de

energia para levar a ruptura da junta.

Tabela 10: Resultados dos ensaios de tracao - AR00-040

CP | For¢a Maxima (N) | Tensdo Médxima (Mpa) | Desloc. Max. (mm) | Modo de Falha
1 7987,54 12,74 3,764 LFT
2 7961,76 12,84 4,095 LFT
3 7826,43 12,67 3,384 LFT
4 8361,3 13,52 4,003 LFT
5 6937,14 10,95 4,282 LFT
6 8187,31 12,93 4,447 LFT
7 8151,86 13,06 3,476 LFT
8 6882,36 11,18 2,957 LFT

Observando as regides de falha (FIG.41) é possivel notar falhas unicamente formadas pelo

descolamento da primeira camada (LFT), muito similares aos observados no grupo A00-015.
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Figura 40: Curva For¢a x Deslocamento - Grupo A00-040

(a) CP-1 (b) CP-2

(h) CP-8

Figura 41: Regides de falha - Grupo A00-040
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5.1.1.4  Visao geral do grupo

As FIG.42-44 apresentam a distribuicdo estatistica, respectivamente, da tensdo maxima na falha,
deslocamento médximo na falha e rigidez. Segundo andlise de ANOVA realizada a 0,05 de
significancia nao foi observada diferenca estatisticamente significativa nos valores de rigidez
para os trés grupos. As maiores tensdes e deslocamentos maximos na falha foram observados no
grupo A00-040. A presenca de um perfil ndo paralelo da camada adesiva, ao que tudo indica

pode ser o principal responsdvel por este comportamento.

A migragao de uma falha mista presente no grupo A00-005 para uma falha puramente LFT nos
grupos A00-015 e A00-040 parece estar associada ao aumento da espessura do filme adesivo e a

consequente alteracio nos gradientes de tensdo dentro da camada adesiva.

Tens&o Maxima

) +

©
o
=
54
005 0.15 04
Figura 42: Tensao maxima na ruptura - AOO-xxx
5 DESLOCAMENTO MAXIMO
£
E )

0,05 0,15 0.4

Figura 43: Deslocamento maximo na ruptura - AQ0-xxx
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Figura 44: Rigidez Intrinseca - A00O-xxx

5.1.2  AR300 + 0,5% MWCNT

5.1.2.1 Espessura fina - 0,05 mm (A05-005)

A tabela 11 lista os valores da espessura da camada de adesivo encontrada para os corpos de
prova do grupo A05-005. Pode-se observar que a variacdo da espessura se encontra dentro de

valores aceitdveis, com desvio padrao relativamente baixo.

Tabela 11: Espessura da camada adesiva - AROS-

005
CP | Espessura Média (mm) | Desvio (m)
1 0,05722 0,00826
2 0,05852 0,01142
3 0,06064 0,01106
4 0,05842 0,01004
5 0,0613 0,01160
6 0,06571 0,00937
7 0,06571 0,00937

Os resultados obtidos nos ensaios de tragdo se encontram expressos na tabela 12 e FIG.45. As
curvas for¢a x deslocamento mostram um comportamento praticamente idéntico, apresentando a

mesma rigidez para todos os CP’s.

Tabela 12: Resultados dos ensaios de tragao - AR05-005

CP | Forca Maxima (N) | Tensdo Maxima (Mpa) | Desloc. Max. (mm) | Modo de Falha
1 7049,91 11,28 2,96 LFT
2 6946,81 11,11 3,042 LFT
3 7198,13 11,52 2,996 LFT
4 7272,24 11,64 3,092 LFT (mais leve)
5 7236,79 11,58 2,931 LFT (mais leve)
6 6988,69 11,18 2,824 LFT (mais leve)
7 7043,47 11,27 3,126 LFT
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AR300+0,5% CNT - 0,05 mm
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Figura 45: Curva For¢a x Deslocamento - Grupo A05-005

Observando a FIG.46 € possivel detectar o modo de falha LFT em todos os casos. No entanto,
para os casos CP4, CP5,CP6, uma andlise mais detalhada mostra um graus de intensidade de
falha diferente. A ndo existéncia de falha coesiva para a espessura de 0,05 mm pode ser atribuida
a dispersdo do nanotubo. Este pode ter interagido com as cadeias poliméricas criando uma
barreira mecanica reduzindo a nucleacdo e propagacao de trincas. Além disso, os MWCNT
podem ter propiciado melhor adesdo superficial entre adesivo e aderente, criando uma interface
mais resistente. A presenca de concentracdes de aglomerados de nanotubos (pontos escuros) no
adesivo gerando concentradores de tensdo, pode ser uma das causas para a maior fragmentacao
do adesivo observada nos CP4, CP5, CP6. A distribuicdo espacial destes aglomerados ao longo
da junta pode ser uma das causas para a maior ou menor fragmentacdo do adesivo observadas na

regido de falha.
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(g) CP-7

Figura 46: Regides de falha - Grupo A05-005

5.1.2.2 Espessura média - 0,15 mm (A05-015)

Os valores de espessura encontrados para os CP’s do grupo A05-015 (FIG. 13), mostram uma

variagdo aceitdvel para o processo de colagem empregado.

Tabela 13: Espessura da camada adesiva - AROS-

015
CP | Espessura Média (mm) | Desvio (mm)

1 0,16260 0,02162
2 0,16255 0,02003
3 0,15101 0,02117
4 0,16018 0,02720
5 0,15017 0,02208
6 0,15717 0,02385
7 0,15519 0,0228

Observando as curvas for¢a x deslocamento (FIG.47) e os resultados de tensdo e deslocamentos

(tabela 14) pode-se ver uma variagdo significativa na rigidez e deslocamentos maximos dos
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corpos de prova, assim como uma diminui¢cao nos valores de tensdo se comparados com o
grupo A05-005 . Este comportamento poderia ser explicado tanto pelo aumento da espessura da
camada adesiva, gerando assim uma alteracao no gradiente de tensdes, quanto pelas regides de
falha observadas na FIG.48. Para o grupo A05-015 pode-se observar uma grande quantidade de

aglomerados mal distribuidos pela regido da junta, o que pode ter provavelmente gerado uma

distribui¢do ndo uniforme de tensdes

AR300+0,5% CNT - 0,15 mm
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Figura 47: Curva For¢a x Deslocamento - Grupo A05-015
Tabela 14: Resultados dos ensaios de tragido - AR05-015
CP | Forca Maxima (N) | Tensdo Maxima (Mpa) | Desloc. Max. (mm) | Modo de Falha
1 6582,71 10,53 2,962 LFT
2 5725,64 9,16 2,468 LFT
3 5065,11 8,1 2,753 LFT
4 7388,23 11,82 2,873 LFT
5 704991 11,28 2,845 LFT
6 6621,38 10,59 3,133 LFT
7 6908,14 11,05 3,653 LFT
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Figura 48: Regides de falha - Grupo A05-015

5.1.2.3 Espessura maior - 0,40 mm (A05-040)

A camada adesiva do grupo A05-040 apresenta uma varia¢do de espessura um pouco superior

aos casos anteriores, conforme mostrado na tabela 15.

Tabela 15: Espessura média da camada adesiva -

ARO05-040
CP | Espessura Média (mm) | Desvio (mm)
1 0,32837 0,07780
2 0,37233 0,09286
3 0,34896 0,07760
4 0,32780 0,09868
5 0,30683 0,08777
6 0,27423 0,09010

Observando as curvas for¢a x deformacgdo (FIG.49) podemos destacar dois comportamentos
destoantes CP4 e CP6. A variacdo abrupta de for¢a apresentada e pelo CP4 € resultante provavel-
mente do descolamento de um dos tabs de alinhamento durante o ensaio de tracdo. A grande
variacdo de deslocamento e for¢ca e consequentemente rigidez apresentada pelo CP6 pode ser
resultado de uma variac¢do bidimensional do gradiente de tensdes (transversal e longitudinal-
mente) decorrente de um perfil ndo paralelo da camada adesiva muito similar aquele observado
na FIG.39.

Analisando a FIG.16 e as regides de falha apresentadas na FIG.50. Podemos observar um decrés-

cimo na tensdo maxima suportada pela junta e a presenca de um modo de falha puramente do tipo
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Figura 49: Curva For¢a x Deslocamento - Grupo A05-040

LFT. O arrancamento da primeira camada do compdsito pode ser ocasionado pela boa dispersao
dos MWCNT, observada nas regides de falha (auséncia de ponto de aglomeragdo visiveis),
tornando a interface adesivo/aderente mais resistente ao cisalhamento. O decréscimo na tensao
maxima por sua vez pode ter sido ocasionado pelo aumento da espessura da camada adesiva. Isso
pode evidenciar a existéncia de dois mecanismos de falha que atuam simultaneamente, melhoria

das propriedades internas decorrentes da adi¢do de nanotubos e aumento da espessura.

Tabela 16: Resultados dos ensaios de tracdo - AR05-015

CP | Forca Maxima (N) | Tensdo Maxima (Mpa) | Desloc. Max. (mm) | Modo de Falha
1 5599,98 8,96 2,446 LFT
2 5722,42 9,16 2,66 LFT
3 5506,54 8,81 2,635 LFT
4 5007,11 8,01 2,828 LFT
5 5693,42 9,11 2,654 LFT
6 6518,27 10,43 3,888 LFT
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(e) CP-5 (f) CP-6

Figura 50: Regides de falha - Grupo A05-040

5.1.2.4 Visao geral do grupo

Os grupos A05-005, A05-015 e A05-040 analisados nao apresentaram valores estatisticamente
diferentes tanto para rigidez (FIG. 53) quanto para deslocamento méaximo na falha (FIG. 52), de

acordo com anélise ANOVA realizada com 0,05 de confianca.

Para os valores médios da tensdo cisalhante aparente médxima podemos ver um decréscimo de
valores a medida que a espessura do adesivo aumenta (FIG. 51) o que corrobora com a literatura.
As resisténcias finais ao cisalhamento foram 25,2% e 14,11% maiores para as espessura de 0,05

mm (A05-005) e 0,15 mm (A05-015) respectivamente, em comparacao a espessura de 0,4 mm.
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5.1.3 AR300 + 1,0% MWCNT

5.1.3.1 Espessura fina - 0,05 mm (A10-005)

Como € possivel ver na tabela 17 a variagdo da espessura da camada de adesivo foi pequena e

aceitdavel para o método de colagem empregado.

Tabela 17: Espessura média da camada adesiva -

A10-005
CP | Espessura Média (mm) | Desvio (mm)
1 0,05922 0,00912
2 0,06051 0,01222
3 0,06264 0,01170
4 0,06042 0,01070
5 0,06331 0,01240
6 0,06771 0,01017

Analisando as curvas deformacgdo x forca (FIG.54) e os resultados de tensdo (tabela 18) para
0 grupo em questdo, pode-se salientar uma rigidez sem muitas alteragdes. Dois corpos de
prova, CP1 e CP6, destacam-se entre os demais. O CP1 foi o que apresentou maior carga de
ruptura, enquanto o CP6 apresenta aparentemente uma falha prematura. Quando observada a
regido de falha de ambos os CP’s, pode-se constatar uma melhor dispersdo de nanotubos para o
CP1 (FIG.55(a)) o que contribui para a melhoria da capacidade de carga do adesivo. No CP6
(FIG.55(f)) por sua vez € visivel a grande quantidade de aglomerados presentes na regido de
falha. A possivel influencia da dispersdo pode ser observada também quando avaliamos 0 modo
de fratura das duas juntas. O CP1 apresenta um descolamento de primeira camada muito mais
intenso que o CP6, o que pode significar uma melhora na resisténcia da interface entre adesivo e

aderente.

AR300+1% CNT - 0,05 mm

—_— Pl
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Figura 54: Curva Forca x Deslocamento - Grupo A10-005
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Tabela 18: Resultados dos ensaios de tragdo - A10-005

CP | Forca Maxima (N) | Tensdo Maxima (Mpa) | Desloc. Max. (mm) Modo de Falha
1 7368,9 11,79 3,058 Misto (30% De LFT intensa)
2 7072,47 11,32 2,704 Misto (17% De LFT intensa)
3 6415,16 10,26 2,691 Misto (10% De LFT intensa)
4 5790,08 9,26 2,482 Misto (29,25% De LFT intensa)
5 6115,51 9,78 2,468 Misto (20% De LFT intensa)
6 4382,03 7,01 1,768 LFT leve

(f) CP-6

Figura 55: Regides de falha - Grupo A10-005

5.1.3.2 Espessura média - 0,15 mm (A10-015)

A espessura da camada adesiva no conjunto A10-015 se mostrou um pouco maior do que a

esperada, porém ainda com pouca variacio entre os corpos de prova do grupo (tabela 19).

Tabela 19: Espessura média da camada adesiva -

A10-015
CP | Espessura Média (mm) | Desvio (mm)
1 0,18552 0,02262
2 0,18710 0,02103
3 0,17641 0,02217
4 0,18555 0,02821
5 0,17557 0,02308
6 0,18253 0,02685
7 0,18062 0,0238

Analisando os resultados dos ensaios de tragdao (FIG.56 e tabela 20), observa-se uma variacao
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muito pequena da rigidez entre os corpos de prova testados, com excecdo do CP2. Ao analisar a
regiao de falha deste CP (FIG.57(b)), hd indicios de que a falha tenha se iniciado no vértice infe-
rior da regido sobreposta, podendo ser um indicativo de que a falha possa ter sido induzida pelo
processo de remogdo de tappering. Indicativo similar também € observado no CP6 (FIG.57(f)),

porém neste as propriedades mecanica parecem nao terem sido afetadas.

AR300+1,0% CNT
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7000 / —P1
G000 | — (P2
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Figura 56: Curva For¢a x Deslocamento - Grupo A10-015

Tabela 20: Resultados dos ensaios de tracao - A10-015

CP | For¢a Maxima (N) | Tensdo Maxima (Mpa) | Desloc. Max. (mm) | Modo de Falha
1 7256,13 11,61 3,073 LFT
2 6421,61 10,27 3,475 LFT
3 8780,17 14,05 3,662 LFT
4 7836,1 12,54 3,433 LFT
5 7294,79 11,67 3,079 LFT
6 8338,75 13,34 3,319 LFT
7 6734,15 10,77 2,731 LFT

Observando as fraturas (FIG.57), 0 modo dominante para todos os CP’s foi um LFT intenso,
consistente com um aumento na capacidade de carga na interface aderente/adesivo possivelmente
provocado pela dispersdo dos nanotubos e responsavel pelo aumento da resisténcia final das

juntas.
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Figura 57: Regides de falha - Grupo A10-015

5.1.3.3 Espessura maior - 0,40 mm (A10-040)

Mais uma vez € possivel notar na tabela 21 a dificuldade em garantir o paralelismos dos aderente
durante o processo de colagem empregado, tendo em vista que o adesivo € pouco viscoso € a

espessura da camada adesiva e relativamente alta.

Tabela 21: Espessura média da camada adesiva -

A10-040
CP | Espessura Média (mm) | Desvio (mm)
1 0,29835 0,08360
2 0,34233 0,09895
3 0,31887 0,08368
4 0,29786 0,10465
5 0,27684 0,09376
6 0,32424 0,09613

Devido ao fato exposto acima, mais uma vez também € observada uma variagdo grande na rigidez
das juntas (FIG.58), muito possivelmente decorrente da variacao de espessura da camada adesiva

(ndo paralelismo).
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Figura 58: Curva For¢a x Deslocamento - Grupo A10-040

As regides de falha (FIG.59) se caracterizam por falhas mistas (LFT e adesiva), aliado a este a
fator a distribuicao bidimensional (vertical e longitudinal) dos gradientes de tensdes € 0 aumento
da espessura da camada adesiva podem ser responsaveis pela diminui¢do na capacidade de carga

das juntas.

b
(e) CP-5 (f) CP-6

Figura 59: Regides de falha - Grupo A10-040
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5.1.3.4 Visao geral do grupo

Analisando os valores médios de rigidez (FIG.62), tensao cisalhante (FIG.60) e descocamento
(FIG.61), pode-se observar que os grupos A10-005 e A10-015 apresentam valores maiores que
os mostrados para o grupo A10-040. Para os valores de resisténcia final o aumento foi de 25,01%
e 57,12%, respectivamente. Os valores de deslocamento méximo se mostraram 14,5% e 47,22%
maiores para estes dois grupos. Por sua vez, rigidez foi 9,0% maior para o grupo A10-005 e
10,0% para o grupo A10-015.

De uma forma geral as fratura apresentadas pelo grupo 0,15 mm(grupo que mostrou melhor
comportamento) foram puramente compostas por LFT, que neste caso se apresentou de forma
mais intensa sendo possivel observar a presenca de filamentos de fibra de vidro sobre a superficie

fraturada do adesivo.

1 TENSAO CISALHANTE APARENTE
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Figura 60: Tensao maxima na ruptura - A10-xxx
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Figura 61: Deslocamento maximo na ruptura - A10-xxx
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5.1.4 AR300 +2,0% MWCNT

5.1.4.1 Espessura fina - 0,05 mm (A20-005)

O grupo A20-005 apresenta espessura da camada variando dentro dos padrdes destes experimento

(tabela 22)

Tabela 22: Espessura média da camada adesiva -

A20-005
CP | Espessura Média (mm) | Desvio (mm)
1 0,06333 0,00948
2 0,06452 0,01262
3 0,06664 0,01226
4 0,06442 0,01124
5 0,0673 0,01284
6 0,07171 0,01057

O grifico forca x deslocamento (FIG.63) apresenta pouca variagdo de rigidez entre os corpos

de prova. A tabela 23 apresenta um resultado de tensdo inferior ao esperado para a faixa de

espessura trabalhada. A justificativa para este fato pode estar numa ma4 distribui¢do dos nanotubos

de carbono ao longo da regido colada. Analisando as regides de falha (FIG.64) percebe-se que

houve uma boa dispersdao dos nanotubos, porém regides com diferentes coloragdes podem

indicar uma ma distribuicdo das nanoestruturas. Essa condi¢@o pode ter levado a uma reducio na

adesdo média da interface aderente/adesivo, levando a um modo de falha LFT menos intenso

(onde apenas a camada de resina foi arrancada da superficie do aderente, mantendo as fibras

preservadas) e a uma redugdo da tensdo ultima das juntas.
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Figura 63: Curva For¢a x Deslocamento - Grupo A20-005
Tabela 23: Resultados dos ensaios de tracao - A20-005
CP | For¢a Maxima (N) | Tensdo Maxima (Mpa) | Desloc. Max. (mm) | Modo de Falha
1 5445,32 8,96 2,583 LFT
2 5783,64 9,27 2,66 LFT
3 5348,65 8,41 2,94 LFT
4 5889,96 9,68 2,832 LFT
5 6218,62 9,86 2,939 LFT
6 6283,06 10,19 2,759 LFT

Figura 64: Regides de falha - Grupo A20-005
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5.1.4.2 Espessura média - 0,15 mm (A20-015)

A tabela 24 apresenta os valores de espessura da camada de adesivo para o grupo A20-015

variando dentro da expectativa.

Tabela 24: Espessura média da camada adesiva -

A20-015
CP | Espessura Média (mm) | Desvio (mm)

1 0,16074 0,02032
2 0,16249 0,01827
3 0,1541 0,01971
4 0,16082 0,02503
5 0,15066 0,02071
6 0,15771 0,02455
7 0,15589 0,0215

Analisando os resultados obtidos nos ensaios de tracao (tabela 25 e FIG.65) juntamente com as
regides de falha (FIG.66) € possivel observar uma boa distribui¢do e dispersdo dos nanotubos no
adesivo propiciando um aumento na resisténcia de cisalhamento da interface. Este fendmeno
acaba por gerar um relativo aumento na capacidade de carga do adesivo. Também possivel

observar o dano intenso nas fibras devido ao arranca mento da primeira camada do compdsito.

AR300+2,0% CNT - 0,15 mm
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Figura 65: Curva For¢a x Deslocamento - Grupo A20-015

Tabela 25: Resultados dos ensaios de tracao - A20-015

CP | For¢a Maxima (N) | Tensdo Maxima (Mpa) | Desloc. Max. (mm) | Modo de Falha

1 6937,14 11,1 3,181 LFT
2 5738,53 9,18 3,057 LFT
3 5773,97 9,24 2,478 LFT
4 6682,6 10,69 3,124

5 7362.,46 11,78 3,057 LFT
6 6453,83 10,33 2,903 LFT
7 7269,01 11,63 3,138 LFT
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Figura 66: Regides de falha - Grupo A20-015

5.1.4.3 Espessura maior - 0,4 mm (A20-040)

Os valores de espessura da camada de adesivopara os CPs do grupo A20-040 estdo expressos na
tabela26.

Tabela 26: Espessura média da camada adesiva -

A20-040
CP | Espessura Média (mm) | Desvio (m)
1 0,33865 0,06788
2 0,38228 0,08283
3 0,35896 0,06717
4 0,33704 0,08659
5 0,31631 0,07769
6 0,36423 0,08102

Analisando os resultados do ensaio de tracdo (tabela 27 e FIG.67) e as regides de falha(FIG.68)
fica evidente que a md distribui¢do e dispersao dos nanotubos pode ter sido a causa para os baixos
valores de tensdo encontrados. Além disso, as regides de falha se encontram muito fragmentadas

com indicio da existéncia de aglomerado, provocando apenas uma leve descamacio da resina
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dos aderentes.
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Figura 67: Curva For¢a x Deslocamento - Grupo A20-040

Tabela 27: Resultados dos ensaios de tragao - A20-040

CP | Forca Maxima (N) | Tensdo Maxima (Mpa) | Desloc. Max. (mm) | Modo de Falha
1 4794.,46 7,86 2,368 LFT
2 4485,14 7,22 2,258 LFT
3 3918,05 6,7 2,116 LFT
4 4233,81 6,83 2,081
5 372795 6,07 2,155 LFT
6 439492 7,28 2,174 LFT
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(e) CP-5 (f) CP-6

Figura 68: Regides de falha - Grupo A20-040

5.1.4.4  Visao geral do grupo

De forma geral os grupos de diferentes espessuras analisados apresentaram diferencas significati-
vas nos valores de deslocamento méaximo (FIG. 70) e de tensdo cisalhante aparente (FIG. 69).
Podemos ver que a espessura de 0,4 mm apresentou resultados inferiores que as espessuras de
0,05 mm e 0,15 mm. Os grupos A20-005 e A20-015 apresentaram resisténcias finais 34,34% e
51,06% superiores ao grupo A20-040. Para estes mesmos grupos os deslocamentos maximos
foram 27,3% e 36,4% maiores que grupo A20-040. O grupo A10-015 foi o tnico que apresentou

rigidez estatisticamente superior aos demais grupos, sendo esta 8,5% maior que o grupo A20-040.

Para todos os trés grupos o tipo de falha predominante € o LFT, porém vale observar a existéncia
de uma variagdo de intensidade neste modo de falha. Enquanto para os grupos de 0,05 mm e
0,15 mm a falha se apresenta na forma de uma delaminag¢do mais intensa com a presenca de um
fragmentos de fibra na adesivo fraturado, o grupo de 0,4 mm apresenta uma forma de LFT mais
’leve” onde ainda € possivel observar a presenca de uma fina camada de resina sobre o aderente

fraturado.
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Figura 71: Rigidez Intrinseca - A20-xxx

5.2 Influencia da dispersao de MWCNT

5.2.1 Espessura de 0,05 mm

As anilises estatisticas (ANOVA) para os grupos com espessura de 0,05 mm ndo mostram médias
de deslocamento (FIG.73) e tensao cisalhantes (figura 72) estatisticamente diferentes. Este fato
pode estar associado a presenca de aglomerados observados nos grupos A05-005 (FIG.46(b),
46(d), 46(e), 46(f)) e A10-005 ( FIG. 55(a), 55(b), 55(d), 55(f)). Por sua vez, no grupo A20-005
observamos uma boa dispersdo, porém com uma aparente ma distribui¢do (FIG.64(a), 64(b),
64(d), 64(e)). A distribuicdo nao uniforme de tensdes gerada por esses problemas de dispersao e

distribui¢do podem ser os responsaveis pelas propriedades abaixo do esperado.

=1 TENSAD CISALHAMTE

Tensgo (MPa)
a

Figura 72: Tensdo médxima na ruptura - Espessura 0,05 mm
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Figura 73: Deslocamento madximo na ruptura - Espessura 0,05 mm

5.2.2 Espessura de 0,15 mm

Para a espessura de 0,15 mm o unico grupo que mostrou médias de propriedades mecanicas
(FIG.74 e 75) estatisticamente diferentes de acordo com andlise ANOVA, foi o que recebeu
adicdo de 1,0% de MWCNT. O grupo A10-015 foi o que apresentou melhor condi¢cdo de
dispersdo das nanoestruturas o que pode ter contribuido para o melhor desempenho desse grupo.
Os demais grupos apresentaram aglomerados de nanotubos, visiveis em suas regides de falha,
que podem ter gerado concentradores de tensdes e levado a junta a um desempenho inferior ao

esperado.

15,5 4
15,0
14,5
14,0 H
13,5
13,0
12,5
12,0
11,8
11,0
10,5
10,0
8,5
8.0
8,5
slu_ e

TENSAD CISALHANTE MAXIMA,

I T T T I I N |
R

Tensao Cisalhante Maxima (MPa)

7.0 1
6,5 T T T

T
AR 300 0,5% CNT 1,0% CNHT 2,0% CNT

Figura 74: Tensao médxima na ruptura - Espessura 0,15 mm
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Figura 75: Deslocamento maximo na ruptura - Espessura 0,15 mm

5.2.3 Espessura de 0,40 mm

Para os grupos de espessura de 0,4 mm foi observado um efeito contrdrio ao esperado, em
relacdo a adi¢@o de nanotubos. Houve um decréscimo nas propriedades mecanicas (FIG.76 e 77)
quando se esperava uma melhora na resisténcia final da junta. Porém, a andlise para esse valor
de espessura se torna um pouco mais complexa que os demais. Além de problemas durante a
dispersdo que geraram aglomerados em alguns casos, como os observados no grupo A20-040, o
perfil ndo paralelo resultante do método de colagem e da baixa viscosidade da resina gera uma
distribui¢do de tensdes no interior do adesivo praticamente impossivel de se analisar através de
métodos analiticos. Estes dois fatores, apesar da dificuldade da andlise, parecem ser a causa mais

provével para o comportamento observado nas juntas.
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Figura 76: Tensdo médxima na ruptura - Espessura 0,40 mm
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Figura 77: Deslocamento maximo na ruptura - Espessura 0,40 mm



6 CONCLUSAO E SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

O estudo realizado sobre a influencia da variacao de espessura e da adicao de nanotubos sobre
o comportamento final de juntas single-lap mostrou resultados interessantes. Analisando a
influencia da espessura da camada adesiva sobre as propriedades mecénicas das juntas, podemos
constatar significativas alteracdes. Conforme esperado, houve um aumento na resisténcia final
dos corpos de prova com a reducao da espessura da camada adesiva. Para o grupo que recebeu
0,5% de nanotubos de carbono, as resisténcias finais ao cisalhamento foram 25,2% e 14,11%
maiores para as espessura de 0,05 mm (A05-005) e 0,15 mm (A05-015) respectivamente, em
comparacgdo a espessura de 0,4 mm. A andlise estatistica ndo mostrou uma variagdo significativa

no deslocamento maximo observado.

Para o grupo com 1,0% de nanotubos de carbono, a resisténcia final das juntas aumentou 57,12%
e 25,01%, respectivamente para os grupos com espessura de 0,15 mm (A10-015) e 0,05 mm (A10-
005). O deslocamento maximo observado nos grupos A10-015 e A10-005 foram respectivamente
47,22% e 14,5% maiores que o observado no grupo A10-040. Era esperado que o grupo A10-005
apresentasse melhor desempenho, porém hé indicios de que falhas prematuras possam ter sido
induzidas durante o processo de retirada de tappering, o que pode ter levado a uma reducao na

carga final das juntas.

Para os grupos que receberam 2,0% de nanotubos de carbono, o aumento na resisténcia final
das juntas foi de 51,06% e 34,34% para os grupos com espessura de 0,15 mm (A20-015) e 0,05
mm (A20-005). O deslocamento maximo também apresentou significativo aumento de valores
com a redugdo da espessura. Os deslocamentos maximos para os grupos de A20-015 e A20-005
foram 36,45% e 27,3% respectivamente maiores que o apresentado pelo grupo A20-040. Era
esperado que o grupo A20-005 apresentasse melhor desempenho, porém a ma distribuicao das
nanoestruturas observada nas regides de falha pode ter afetado a resisténcia final do conjunto.
As alteragdes observadas em decorréncia da reducao da espessura da camada adesiva tém como
principal fator uma redistribui¢do de tensdes no interior do adesivo. Devido a espessura muito

fina do filme, o adesivo passa a atuar em um estado triplo de tensdes.

Para os grupos com espessura de 0,05 mm, as andlises estatisticas (ANOVA) ndo mostraram
diferencas significativas entre as médias dos valores encontrados para as propriedades mecanicas
(tensdo maxima, deslocamento e rigidez). Porém, houve uma significativa mudanca nos modos
de falha observados nas regides fraturadas. A adi¢do de nanotubos de carbono ao que parece
criou uma interface adesivo/aderente mais resistente, gerando danos maiores a superficie do
composito durante a fratura. Este fendbmeno pode ser um indicativo de que a espessura exerceu
maior influencia nas propriedades mecanicas das juntas, enquanto os nanotubos governaram os

modos de falha.
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Para os grupos com espessura de 0,15 mm, as andlises estatisticas mostraram um aumento de
16,8% no deslocamento maximo e de 9,2% na tensao maxima de ruptura para o grupo com adi¢ao
de 1% de nanotubos de carbono (A10-015), em comparacdo com o grupo que possuia resina pura
como adesivo (A00-015). Novamente alteragdes no modo de falha das juntas foram observadas.
O aumento da concentragcao de nanotubos de carbono levou a falhas LFT mais intensas, efeito

também dependente do grau de dispersdo das nanoestruturas observado nas regides de falha.

Por sua vez os grupos com espessura de 0,4 mm apresentaram um efeito contrario ao esperado.
Houve um decréscimo nos valores da resisténcia final e de deslocamento mdximo com o aumento
da porcentagem em peso das nanoestruturas dispersas. Para a resisténcia final, os valores médios
reduziram 27,28%, 38,65% e 44% para os grupos A05-040, A10-040, A20-040, respectivamente.
Ja para o deslocamento final a reducao observada de 24,97%, 41,88% e 42,33%, respectivamente
para os grupos A05-040, A10-040, A20-040. Este comportamento fragil pode ser decorrente
principalmente do enrijecimento do adesivo promovido pela adi¢cao das nanoestruturas. Outro
fator que pode ter influenciado nestes resultados foi perfil ndo-paralelo obtido durante o processo
de colagem

A adi¢do de MWCNT, ao que tudo indica, promoveu a criagdo de uma interface mais resistente na
ligacdo adesivo-aderente gerando um dano mais significativo na fibra de vidro durante o processo
de rompimento da junta. Esse fendmeno foi mais evidente nos conjuntos que apresentavam uma
melhor dispersdo e distribuicdo das nanoestruturas (ex.: Grupo A10-015, figura 57). Por sua vez,
o surgimento de aglomerados de MWCNT resultantes de uma ma dispersao provocou ao que
tudo indica uma concentragdo de tensdes que levou a uma maior fragmentagao do adesivo que

pode ser observada em alguns grupos (ex.: Grupo A10-005, figura 55).

A presencga de um perfil ndo paralelo da camada de adesivo levou, ao que parece, a um com-
portamento ndo linear mais pronunciado das curvas de For¢a-Deslocamento. Este fendmeno,
observado nos grupos com espessura de 0,40 mm, foi decorrente do método de colagem empre-
gado e da baixa viscosidade do sistema epdxi AR300 utilizado como adesivo. Este perfil nao
paralelo impde a junta um gradiente de tensdes (bidimensional) muito mais complexo de se
analisar, provocando, ao que parece, uma “acomodac¢do” das camadas adesivas nas primeiras

fases do carregamento (ex.: Grupo A00-040, figura 40).

Tendo em vista os resultados e observacdes feitas neste trabalho, as seguintes sugestdes podem
ser feitas para trabalhos futuros:

e Estudos empregando outros tipos de adesivos (mais viscosos), que facilitem um maior

paralelismo das juntas;

e Andlise de outras propriedades mecanicas (fadiga, fratura, etc.)
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Realizar um estudo mais detalhado da influéncia do perfil da camada adesiva.

Validagdes de simulagdo numérica.

Novos projetos de juntas.

A avaliacido da multifuncionalidade/deteccio de dano dos adesivos nanomodificados.
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APENDICE A — ANALISE ANOVA

ANOVAOneWay (10/03/2016 20:18:34)

Descriptive Statistics
NAnalysis N Missing Mean  Standard Deviation SE of Mean
0,05 8 0 286812 049532 017512
0,15 7 0 278520 0.19918 0,07528
0.4 8 0 3,801 050273 017774
One Way ANOVA
Overall ANOVA
DF  Sumof Squares  Mean Square F Value Prob=F
Mot 2 4.9502 24751 1329073 2,12896E-4
Error 20 3,72455 018623
Total 22 BETAT4

Mull Hypothesis: The means of all leveds are equal.
Altermatve Hypotness: The means of one or more levels are different.
Al the 0.05 level, the population means are significantly different.
Fit Statistics
R-Square Coeff Var RootMSE Data Mean
0,57064 0.13624 043154 3.16739

Means Comparisons
Tukey Test
MeanDiff SEM  q Value Prob Alpha Sig  LCL ucL
0,15 005 -0.08284 022334 052454 0.92725 0.05 0 064788 048221

0.4 005 093288 021577 61143 022501E-4 005 1 038698 147877
0.4 015 101571 022334 643151 549937E-4 005 1 045066 158076

Sig equals 1 indicates that the difference of the means is significant a1 the 0.05 level.
Sig equals 0 indicales that the difference of the means is not significant at the 0.05 level.

Figura 78: Andlise ANOVA - Deslocamento Maximo para Grupo A00-xxx
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ANOVAOneWay (20/03/2016 21:19:42)

Descriptive Stalistics
N Analysis N Missing Mean  Standard Dewiation SE of Mean
0.05 B 0 10,42 212214 0,75029
0,15 7 0 1105429 0.79198 0.20934
0.4 B 0 1248625 0.91686 0,32416
One Way ANOVA
COwverall ANOVA
DF SumofSquares Mean Square F Value Prob>F
Model 2 17.85217 892609 433598 002727
Error 20 41,17216 2,05861
Total 22 59,02433

ull Hypothesis: The means of all levels are egual.
Alternabve Hypofhesss: The means of one or more kevels are aifferent.
Aj the 0.05 level, the population means are significantly different.

Fit Statistics
R-Sguare  Coeff Var RootMSE Data Mean
0,30245  0.12862 143478 11.33174

Means Comparisons
Tukey Tast

MeanDiff SEM  qVaue Prob  Alpha Sig  LCL

0.15 0,05 063429  0.74257 1,208 067452 0.05 0 -1,24439
04 005 208625 071738 407325 002404 0.05 1 0.25127
04 015 143196 074257 272715 015672 0,05 0 -044671

251298
388123
3,31064

Sig equals 1 indicates that the difference of the means is significant at the 0.05 level.
Sig equals 0 indicates that the difference of the maans is not significant at the 0,05 lewal,

Figura 79: Andlise ANOVA - Tensdo Maxima para Grupo AOO-xxx
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ANOVAOneWay (20/03/2016 18:50:19)
Descriptive Statistics
M Analysis N Missing Mean Standard Deviation  SE of Mean
0,05 T 1 2605,03386 142 65301 5391777
0,15 7 1 27T17.68543 121.89534 46.07211
04 B 4] 2586 636 163, 78986 57,908486
One Way ANOVA
Overall ANOVA
DF SumofSquares Mean Square  FValue  Prob=F
todel 2 7284203399 36421077 1,73416 0.20335
Erar 19 309030,96072 2100210367
Total 21 47188200371
Mull Hypathesis: The means of all levels are egual.
Altemnatve Hypothesia: The means of one or more kevels are different.
Al the 005 level, the population means are not significantly differant.
Fit Statistics
R-Square CoeffVar RootMSE  Data Mean
0,15436 005502 14492103 263418741
Means Comparisons
Tukey Test
MeanDiff SEM gValue  Prob | Alpha Sig LCL ucL
0,15 0,05 11265157 TT 46365 205662 033442 0,05 0 -84.1393 30944244
04 0,05 -18.39786 7500376 03460 096743 0,05 0 -206 8388  172,14408
04 015 -131.04943 7500376 214?;!19?' 021411 0,05 0 32159137 59.49251

Sig equals 1 indicates that the difference of the means is significant at the 0,05 level
Sig equals 0 indicates that the difference of the means is not significant at the 0,05 levsl

Figura 80: Andlise ANOVA - Rigidez para Grupo A0O-xxx
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ANOVAOneWay (10/03/2016 20:27:55)
Descriptive Statistics
M Analysis M Missing Mean Standard Deviation SE of Mean
0,05 ¥ 0 299586 0.10274 0.03883
0,15 ¥ 8 285529 0.36872 0,13936
0.4 & 0O 2gs5183 0.52189 0.21306
One Way ANOVA
Overall ANOVA
DF SumofSquares MeanSquare FWalue Prob>F
Model 2 0.07007 003503 026577 0,769T4
Error 17 2,240584 013182
Total | 19 231
Mull Hypothesis: The means of all levels are egual.
Altermatree Hypothess: The means of one or more ksvels anre offerent.
At the 005 level. the population means are not significantly differant.
Fit Statistics
R-Sguare Coeff Var RootMSE  Data Mean
0,03032 0,12358 0,36307 293845
Means Comparisons
Tukey Test
MeanDiff SEM q Value Prob Alpha Sig LCL UCL
0,15 005 -0.04057 019407 0.29565 097623 0.05 0 -053842 045728
04 ops 014402 020199 100835 075823 0.05 0 «066221 037316
04 @15 -0,10345 D.20199 0,7243 0.B6648 0.05 0 -062163 041473

Sig eguals | indicates that the difference of the means is significant at the 0.08 level.
Sig equals 0 indicales that the difference of the means is nod significent &t the 0,005 lewel.

Figura 81: Andlise ANOVA - Deslocamento Médximo para Grupo A05-xxx
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ANOVAOneWay (10/03/2016 20:23:33)

[ nitive Stati
NAnalysis MNMissing  Mean  Standard Deviation SE of Mean
0.05 7 0 11,38857 0.20868 0.07887
0,15 7 0 1036143 129637 048298
0.4 & 0 9.08 0.78256 0,31948
One Way ANOVA
Qverail ANOVA
DF  Sumof Squares  Mean Square F Value Prob>F
Model 2 16.93232 846616 10,73523 9.6657E-4
Eror 17 13,40677 0,78863
Total 19 30,3391

Mull Hypothesis: The means of all levels are equal.
Altemnative Hypotheses: The means of one or more levels are afferent.
At the 005 level. the population means are significantly different.

Fit Statistics
R-Square Coeff Var RootMSE  Data Mean
05581  0.08597 0,88805 10,3295

Means Comparisons
Tukey Test
MeanDiff SEM  q Value Prob Alpha Sig  LCL ucL
0.15 005 -1,00714 047468 300056 011503 005 0 -222487 0.21058
04 005 -228857 049407 655081 661811E-4 005 1 -355602 -1,02112
04 015 -128143 040407 366706 00473 005 1 -254888 -001398

Sig equals 1 indicates that the diffierence of the means is significant a1 the 0,05 kevel.
Sig equals 1 indicates that the difference of the means is not significant at the 0,05 level.

Figura 82: Andlise ANOVA - Tensao Mdxima para Grupo A05-xxx
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ANOVAOneWay (20/03/2016 18:44:00)

Descriptive Statistics
MAnalysis N Missing Mean Standard Deviation  SE of Mean
0,05 1 . 0 2607.48036 6247507 23,6137
0,15 7 0 262292199 22120022 8360582
04 & 1 24493 5899 142, 15768 58,03563
One Way ANOVA
Overall ANOVA
DF SumofSquares Mean Square FValue Prob>F
Modsl 2 6205365164 3147682582 128003 030351
Eror 17 418040, 7331 24500.63137
Total 19 480094 38405
Ml Hypothesis: The mezns of all levels are equal.
Altemnative Hypothesia: The means of one or more bsvels are different.
Af the 0.05 lavel, the population means are not significantly different.
Fit Statistics
R-Square Coeff Var RootMSE  Data Mean
013088  0.06081 156,814 257872129
Means Comparisons
Tukey Test
MeanDiff SEM q Value Prob Mpha Sig uCcE
015 0,05 1543163 8382081 026036 093151 0,05 0 23046016
04 005 -113.90048 37,24323 1,84633 041135 0.05 0 108,80833
04 015 -129.33209 B724326 209647 032368 005 0 -353.14088 94,4767

Sig equals 1 indicates that the difference of the means is significant at the 005 kevel
Sig equals 0 indicates that the difference of the means is not significant at the 0.05 level.

Figura 83: Andlise ANOVA - Rigidez para Grupo A05-xxx
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ANOVAOneWay (10/03/2016 20:37:36)

Descriptive Statistics
N Analysis N hﬂwag Mean Standard Deviation  SE of Mean
0,05 ¥ B Z530%% 0.39198 0,14815
0,15 7 0 325314 0.31318 0,11837
0.4 & 0 220967 0.59837 024428
One Way ANOVA
Owverall ANOVA
DF SumofSquares Mean Square F Value Prob>F
Model 2 3.78204 1,89147 974219 0.00152
Eror 17 3,30059 0.18415
Total 19 7.08352

Mull Hypothesis: The means of all leveis are equal.

Alternatve Hypomesss, The means of one or more kevels are aifferent.
At the 0.05 level, the population means are significantly differant.

Fit Statistics
R-Sguare  Coeff Var RootMSE Dala Mean
0.53405 0.16398 0,44063 268705
Means Comparisons
Tukey Test
MeanDif SEM qValue Prob  Alpha Sig LCL  UCL
0,15 0,05 0723 0235853 434126 001807 0.05 1 0,1188 13272
04 005 -032048 024514 184881 041042 0.05 0 -0,94935 0.3084
04 015 -1,04348 024514 601976 0,00146 0.05 1 167235 -D4146

Sig equals 1 indicates that the difference of the maans is significant at the 0,05 leval.
Sig equals 0 indicales that the difference of the means is not significant at the 0,05 level,

Figura 84: Anélise ANOVA - Deslocamento Médximo para Grupo A10-xxx
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ANOVAOneWay (10/03/2016 20:34:47)
Descriptive Statistics
N Analysis N Missing Mean Standard Deviation  SE of Mean
0.05 7 0 957571 177961 067263
0,15 7 0 1203571 1,35693 0.51287
0.4 i ] 766 1.81518 0,74104
One Way ANOVA
Overall ANOVA
DF Sumof Squares  Mean Square F Value Prob>F
Modei 2 62,74178 3137089 1146298 7.0403E-4
Emor 17 46,52414 2,73671
Tl 18 109,26592
Mull Hypothesis: The means of all levsls are equal.
Allematve Hypothess: The means of one or more levels are different.
Aj the 0.05 level, the population means are significantly different.
Fit Statistics
R-Square  Coeff Var RootMSE Data Mean
057421  0.16775 16543 9,862
Means Comparisons
Tukey Test
MeanDif  SEM q Value Prob Alpha  Sig LEL ucL
0.15 0,05 246 088426 393432 003252 0,05 1 D.19157  4,72843
04 005 -191571 082037 294364 0,12358 005 0 -427677 044535
04 015 -437571 092037 672361 511939E-4 0,05 1 B.73677 -2,01465

Sig equals 1 indicates that the difference of the means is significant at the 0.05 level.
Sig equals 0 indicates that the difference of the means is not significant at the 0,05 level

Figura 85: Andlise ANOVA - Tensao Mdxima para Grupo A10-xxx
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ANOVAOneWay (20/03/2016 18:42:14)
Descriptive Statistics

NAnalysis N Missing Mean Standard Deviation  SE of Mean
0.05 3 1 271536297 10500622 4286861
0,15 7 0 2739,34937 200,34353 7572274
04 & 1 240283248 13500191 5548172
One Way ANOVA
Overall ANOVA
DF Sumof Squares Mean Square F Value Prob>F
Model 2 22943381853 11471600927 47269 002437
Emor 16 38830336536 2426896034
Total 18 61773718389

Mull Hypothesis: The means of all levels are sgual.
Allernative Hypothesss, The means of one or more kevels are gifferent.
At the 0.05 level, the population means are significantly different.

Fit Statistics
R-Square CoeffVar RootMSE  Data Mean
0.,37141 0,0587 155,78498 285392728

Means Comparisons

Tukey Test

MeanDiff SEM  qValue Prob  Apha Sig LCL ucL

0,15 0,05 23,9864 B667076 039139 095877 0.05 0 -199.6517 247 62449
0.4 D05 =222 5305 809425 349896 006124 0.05 0 -454 61072 054972
04 015 -24651689 BEETO76 402244 002983 0,05 1 -470,15499 -22 BTBE

Sig equals 1 indicates that the difference of the means is significant at the 0,05 level.
Sig equals 0 indicates that the difference of the means is not significant at the 0,05 level.

Figura 86: Andlise ANOVA - Rigidez para Grupo A10-xxx
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ANOVAOneWay (20/03/2016 18:09:09)
Descriptive Statistics
M Analysis N Missing Mean  Standard Deviation SE of Mean
0.05 6 0 27855 0.14632 005974
0,15 T 0 299114 0,24335 000184
0.4 [ o 2,182 0,105 004286
One Way ANOVA
Overall ANOVA
DF SumofSquares Mean Square  F Value Prob>F
Model 2 217259 1,0863 3360558 1,BGB56E-6
Eror 16 D.5172 0,03232
Total 18 2,68979
Mull Hypothesis: The means of all levels are equal.
mnH‘m The means of one of more kevels are different.
At the 0.05 level, the population means are significantly different.
Fit Statistics
R-Sguare Coeff Var RootMSE Data Mean
080772 0.06T24 0,17979 267384
Means Comparisons
Tukey Test
MeanDiff  SEM g Value Prob Alpha Sig  LCL ucL
0,15 0,05 020564 0.10003 290746 8,13111 0.05 0 -0.05246 046374
04 0OS -05935 01038 808589 B92969E-5 005 1 -D.BE134  -D32566
04 015 -079814 010003 1129858 154455E-8 0,05 1 -1,05724 -054104

Sig equals 1 indicates that the difference of the means is significant at the 0,05 level.
5ig equals 0 indicates that the difference of the means is not significant at the 0,05 level.

Figura 87: Andlise ANOVA - Deslocamento Maximo para Grupo A20-xxx
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ANOVAOneWay (20/03/2016 18:07:21)
Descriptive Stalistics
N Analysis N Missing Mean  Standard Deviation SE of Mean
0.08 5] 1] 9,395 0.64878 0,26486
0.15 7 0 1058429 1,06209 0,39765
0.4 & 0 6,99333 0.60827 0,24832
One Way ANOVA
Overall ANOVA
DF Sumof Sqguares Mean Square  F Value Prob>F
Model 2 42 13911 2106956 3181555 2 G5643E-6
Eror 16 10,59585 0.66224
Total 18 52,73497
Mull Hypothesis: The means of all levels are equal.
Alternatve Hypoieses. The means of one or more kevels are different.
At the 0.05 level, the population means are significantly different.
Fit Statistics
R-Square CoeffVar RootMSE Data Mean
0,78807 0.08975 0,81378 906737
Means Comparisons
Tukey Test
MeanDiff ~ SEM g Value Prob Alpha Sig LCL UCL
0,15 0,05 1,16929 045275 3,65242 0.04878 0.05 1 0.00106 233752
04 005 -240167 046984 722904 2 91592E-4 0.05 1 3,614 -1,18934
04 015 =3.57095 045275 1115434 1,8336BE-6 0.05 ¥ -473978 240272

Sig equals 1 indicates that the difference of the means is significant at the 0,05 kevel.
Sig equals 0 indicates that the difference of the means is not significant at the 0,05 level,

Figura 88: Andlise ANOVA - Tensao Maxima para Grupo A20-xxx
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ANOVAOneWay (20/03/2016 18:47:20)
N Analysis N Missing Mean Standard Deviation  SE of Mean
005 & 1 233963405 159,83286 6525149
0,15 7 0 260695286 13799872 52 15862
04 & 1 240390621 11942909 4875672
One Way ANOVA
Overall ANOVA
DF  Sum of Squares hhnn Sq.mm F ‘ifml leﬁ-F
Model 2 25602521211 128482 BOBO6. 656026 0.00831
Ermor 16 31331114756 10581, 94672
Total 18 570236,35967
Mull Hypothesss: The means of all levels are equal.
Alternative Hypothesis: The means of one or more levels are differsnt.
At the 0.05 level, the population means are significantty different.
Fit Stalistics
R-Square  Coeff Var Root MSE  Data Mean
045056 005692 13993551 24584164
Means Comparisons
Tukey Test
MeanDiff SEM q Value Prob Alpha  Sig LEL ucL
0,15 0,05 26731882 7785293 48559 0,00903 0,05 1 B6,43353 46i8,2041
04 0,05 B4 27216 80,7918 112505 0O.T71103 0,05 0 -144 19635 272 74068
04 0,15 -20304665 7785293 368838 0.0474 0,08 1 -403,93194 -2,16138

Sig aquals 1 indicates that the difierence of the means is significant at the 0,05 level
Sig equals 0 indicates that the difference of the means is not significant at the 005 level.

Figura 89: Andlise ANOVA - Rigidez para Grupo A20-xxx
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ANOVAOneWay (20/03/2016 18:10:19)
Descriptive Statistics
NAnalysis N Missing Mean  Standard Deviation SE of Mean
AR300 8 0 286812 0,49532 017512
0,5% CNT 7 0 299588 0,10274 0,03883
1,0% CNT 7 0 253014 0,39198 0.14815
2,0% CNT 6 0 27855 014632 005974
One Way ANOVA
Overall ANOVA
DF SumofSquares MeanSquare FValue Prob>F
Model 3 0,81654 027218 232498 0.10025
Emor 24 2 B0963 0.11707
Total 27 362617
Mull Hypaihesis: The means of all levels are squal.
Altermatve Hypothess: The means of one or more levals are different.
A the 0.05 level, the population means are not significantly different.
Fit Statistics
022518 012228 034215 279786
Means Comparnisons
Tukey Test
MeanDff SEM gValue Prob  Alpha Sig LCL UCL
0.5% CNT AR300 0.12773 017708 10201 0B8762 005 0 -036076 061622
10% CNT AR300 -0.33798 0,17708 269922 025107 005 0 -082647 0.15051
1.0% CNT 0.5% CNT -0.46571 0,18289 360122 007778 005 0 -087022 0.03879
Z.0% CNT AR300 -0.0B262 0,18478° 063236 096954 0.05 0 -059236 04271
2.0% CNT 05%CNT -0.21036 0,18036 156281 068992 005 0 -073547 031475
2,0%CNT 1,0%CNT 025536 10,1903 189713 (054664 005 0 -026975 0.78047

Sig equals 1 indicates that the difference of the means is significant a1 the 0,05 keval.
Sig equals O indicates that the difference of the means is not significant at the 0,05 levsl.

Figura 90: Andlise ANOVA - Deslocamento Maximo para os grupos com espessura de 0,05 mm
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ANOVAOneWay (20/03/2016 18:11:30)

Descriptive Statistics
~ NAnalysis NMissing  Mean  Standard Deviation  SE of Mean
ARI00 8 0 10,42 212214 0,75029
0.5% CNT 7 0 1136857 0,20868 007887
1,0% CNT 7 0 9,57571 1,77961 0,67263
2.0% CNT (] 1 9385 0,64BTE 0.26486
One Way ANOVA
Overall ANOVA
DF SumofSquares Mean Square F Value  Prob>F
Model 3 16,54284 551428 250211 008349
Error 24 5289241 220385
Total 27 6943524
Mull Hypothesis: The means of all levels are equal.
Alternative Hypothess: The af one or more kevels are afferent.

AL the 0.05 evel. the population means are nol significantly different.

Fit Statistics

R-Square  Coeff Var RootMSE Data Mean
023825 0,14517 1,48454 10.22643

Means Comparisons
Tukey Test
MeanDiff SEM gqValue Prob  Alpha Sig LEL UcL
05%CNT AR300 094857 0,76832 174589 O0B1167 005 0 -1,17089 3.06804
1.0% CNT AR300 -084429 076832 155404 06936 005 0 -296375 127518
1,0% CNT 05%CNT -179286 079352 319524 013615 005 0 -398183 039612
2.0% CNT AR300 -1,025 080174 180802 058482 005 0 -323666 1,18666
2.0% CNT 05% CNT -1.97357 082502 337932 0108626 005 0 -425193 0,30479
20%CNT 10%CNT -018071 082592 030943 0992 005 0 -245007 209764

Sig equals 1 indicates that the difference of the means is significant at the 0,05 level.
Sig equals 0 indicates that the diference of the means is not significant at the 0,05 level.

Figura 91: Anélise ANOVA - Tensao Médxima para os grupos com espessura de 0,05 mm
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ANOVAOneWay (08/02/2016 16:04:34)

Descriptive Statistics
N Analysis M Missing  Mean  Standard Deviation SE of Mean
AR300 7 0 278529 0,19918 0.07528
0.5% CNT 7 0 295529 0,36872 0.13936
1.0% CNT 7 0| 325314 0,31318 0.11837
2,0% CNT 7 0 299114 0,24325 0.09194
One Way ANOVA
Overaill ANOVA
DF Sumof Squares Mean Square F Value  Prob>F
Model 3 0.78543 026181 3,14589  0.04364
Eror 24 1.99728 0,08322
Total 27 2,78271 '

Mull Hypothesis: The means of all lewvels are egqual.

Alternative Hypothesis: The means of one or more levels are differant.
At the 0.05 level. the population means are significantly different.

Fit Statistics
R-Square Coeff Var RootMSE Data Mean
028225 009628 028848 2,99621
Means Comparisons
Tukey Test
MeanDiff SEM g Value Prob  Alpha Sig Lct ucL
0.5% CNT AR300 017 01542 155914 069147 005 0 025537 059537
10% CNT AR300 046786 01542 42900 002735 005 1 004249 0.89322
1.0% CNT 05%CMT 020786 10,1542 273176 024185 005 0 -012751 072322
20%CNT AR300 0.20586 01542 1,888 055054 0,05 0 021951 063122
20%CNT 05% CNT 003586 01542 032886 099545 005 0 -D38951 046122
2,0% CNT 1.0% CNT 0262 01542 24029 034603 005 0 088737 0.16337

Sig equals 1 indicates that the difierence of the means 15 significant a1 the 0,08 kevel.
Sig equals 0 indicates that the difference of the means is not significant at the 0,05 level.

Figura 92: Anélise ANOVA - Deslocamento Maximo para os grupos com espessura de 0,15 mm
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ANOVAOneWay (08/02/2016 16:04:34)
ANOVAOneWay (08/02/2016 16:02:02)
N Analysis N Missing Mean Standard Deviation  SE of Mean
AR300 7 0 11,05429 0,79198 0,29934
0,5% CNT 7 0 1036143 1,20637 0,48998
1,0% CNT 7 0 1203571 1,35693 0,51287
2.0% CNT 7 0 10,56429 1,05209 0.39765
One Way ANOVA
Overall ANOVA
DF  SumofSquares Mean Square FValue Prob>F
Model 3 11,71247 390416 297122 00519
Eroe | 24 31,5358 1,31399
Total 27 4324827
Medl Hypothesis: The means of all levels are equal.
Alternatve Hypotheses: The means of one or more levals are dfferent.
Al the 0.05 level, the population means are not significanily different.
Means Comparisons
Tukey Test
MeanDiff SEM g Value Frob  Alpha Sig LEL UcL
05% CNT AR300 -0.69286 061272 159918 067458 005 O -238309 099737
10% CNT AR300 098143 061272 226523 039656 005 0 -0,7088 267166
1,0% CNT 05%CNT  1.67429 061272 38644 005285 005 0 -001595 3.36452
2.0% CNT AR300 049 061272 113096 085385 005 O -2,18023 1.20023
20%CNT 05%CNT 020286 061272 046821 0988717 005 0 -148737 189309
20%CNT 10%CNT -147143 061272 339619 010382 005 0 -316166 02188

Sig equals 1 indicates that the difference of the means is significant at the 0.05 level.
Sig equals B indicates that the difference of the means is not significant al the 0,05 level,

Figura 93: Andlise ANOVA - Tensao Médxima para os grupos com espessura de 0,15 mm
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ANOVAOneWay (08/02/2016 16:04:34)
ANOVAOneWay (20/03/2016 18:12.57)
Descriptive Statistics
MAnalysis NMissing Mean  Standard Deviation SE of Mean
AR300 8 0 3,801 0,50273 017774
0.5% CNT ] 0 285183 052189 0.21306
1,0% CNT 6 0 220967 0,59837 0.24428
2.0% CNT & 0 210 0,105 0,04286
One Way ANOVA
Overall ANOVA
DF SumofSquares Mean Square F Value Prob>F
Model 3 12,29205 400735 18,11300 3 77675E6
Emor 22 497636 0.2262
Total 25 17,2684
Mull Hypothesis: The means of all levels are equal.
Altemnative Hypothesss: The means of one or more kevels are afferant.
At the 0.05 level, the population means are significantly different.
Fit Statistics
R-Square  Coeff Var Root MSE Data Mean
071182  0.16726 04756 284342
Means Comparisons
Tukey Test
MeanDiff SEM  qValue Prob Alpha Sg  LCL UCL
0.5% CNT AR300 -094917 025685 5226 000643 005 1  -16624 -023593
1.0% CNT AR300 -1.58133 025685 87617 173351E-5 005 1 -230457 -0.8781
1.0% CNT 05% CNT -D.84217 027450 3,30734 011967 ©05 0 -140465 0,12031
2.0% CNT AR300 -1609 025685 885897 148024E-5 005 1 232223 089577
20%CNT 05%CNT -0.85983 027459 339833 010582 005 0 -142231 010265
20%CNT 1,0%CNT -001767 027450 009099 08999 005 0 -078015 074481

Sig equals 1 indicates that the difference of the mesns is significant a1 the 0,08 keval
Sig equals 0 indicates that the difference of the means is not significant at the 0,05 level.

Figura 94: Andlise ANOVA - Deslocamento Maximo para os grupos com espessura de 0,40 mm
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ANOVAOneWay (08/02/2016 16:04:34)
ANOVAOneWay (20/03/2016 18:14:05)
Descriptive Statistics
NAnalysis NMssing  Mean  Standard Deviation SE of Mean
AR300 8 0 1248625 0.91686 032416
0,5% CNT B 0 9,08 0,78256 0.31948
1,0% CNT 6 0 766 181518 0,74104
2,0% CNT 5 0 699333 0.60827 0,24832
One Way ANOVA
Owverall ANOVA
DF SumofSquares Mean Square  F Value Prob>F
Model 3 129 56054 4318685 3483005 1 55851E-8
Emor 22 27,27072 1,23958
Total 25 156,83127
Mull Hypothesis: The means of all levels are squal:
Alternatve Hypotn : The of one or more kevels are aifferent.
At the 0.05 level. the population means are significantly different.
Fit Statistics
R-Square  Coeff Var RootMSE Data Mean
082611 011947  1,11338 9,31885
Means Comparisons
Tukey Test
MeanDiff  SEM q Value Prob Apha Sig  LCL UGL
0.5% CNT AR300 -3.40625 060128 801145 504700E5 005 1 -50750  .1,7366
1,0% CNT AR300 -4.82625 060128 1135127 304261E7 005 1  -64950  -3.1566
1,0% CNT 0,5% CNT 142 0B428 312411 0,15192 005 0 -3,20483 036493
20% CNT AR300 -546202 (060128 1291926 218181E7 005 1 -7.16257 -3.82327
2.0% CNT 05% CNT -2.08667 06428 459084 001802 005 1 38716 030174
20% CNT 10%CNT -0.66867 06428 146672 072088 005 0 -24516 1,11826

Sig =quals 1 indicates that the difference of the means 15 significant at the 0,08 evel.
Sig equals 0 indicates that the difference of the means s not significant &t the 0,05 level.

Figura 95: Andlise ANOVA - Tensdo Maxima para os grupos com espessura de 0,40 mm




